Selective growth of metallic materials. by Šimíková, Michaela
VYSOKE´ UCˇEN´I TECHNICKE´ V BRNEˇ
BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY
FAKULTA STROJN´IHO INZˇENY´RSTV´I
U´STAV FYZIKA´LN´IHO INZˇENY´RSTV´I
FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING
INSTITUTE OF PHYSICAL ENGINEERING
SELEKTIVN´I RU˚ST KOVOVY´CH MATERIA´LU˚
SELECTIVE GROWTH OF METALLIC MATERIALS
DIPLOMOVA´ PRA´CE
MASTER’S THESIS
AUTOR PRA´CE Bc. MICHAELA SˇIMI´KOVA´
AUTHOR
VEDOUC´I PRA´CE Ing. JAN CˇECHAL, Ph.D.
SUPERVISOR
BRNO 2009

Abstrakt
Diplomova´ pra´ce pojedna´va´ o studiu selektivn´ıho r˚ustu tenky´ch vrstev kobaltu na Si(111)
s tenkou vrstvou oxidu krˇemicˇite´ho na mrˇ´ızˇka´ch, ktere´ byly vytvorˇeny metodou fokusovane´ho
iontove´ho svazku, a o r˚ustu a morfologii tenke´ vrstvy zˇeleza rostouc´ı na substra´tu Si/SiO2 bez
u´pravy. Da´le jsou zkouma´ny vrstvy a-C:H, vliv depozicˇn´ıch parametr˚u na jejich vlastnosti a
pomeˇr vazeb sp2 a sp3. Pro analy´zu teˇchto vrstev jsou pouzˇity metody XPS, AFM a SEM.
Summary
The diploma thesis deals with selective growth of cobalt thin films on lattices created by focused
ion beam on Si(111) substrates with thin film of silicon dioxide. Further, the growth and mor-
phology of iron thin films growing on Si/SiO2 substrate without modification was studied. In
the last part, thin film of a-C:H, influence of preparation parameters on their growth and ratio
of sp2 and sp3 bonds, was investigated. For analysis of those films XPS, AFM, and SEM metods
were used.
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U´vod
Tenkovrstve´ materia´ly a struktury jsou dnes neodmyslitelnou soucˇa´st´ı obrovske´ho mnozˇstv´ı
technologicky´ch proces˚u a pr˚umyslovy´ch aplikac´ı. Za´jem o tenke´ vrstvy a struktury narostl
v druhe´ polovineˇ 20. stolet´ı hlavneˇ d´ıky intenzivn´ımu vy´zkumu novy´ch materia´l˚u a technologi´ı.
Tenkovrstve´ syste´my jsou za´kladem mikroelektronicky´ch soucˇa´stek, uplatnˇuj´ı se v optice, op-
toelektronice, ochraneˇ povrch˚u proti vneˇjˇs´ım vliv˚um, u´praveˇ povrchovy´ch mechanicky´ch vlast-
nost´ı, v kataly´ze a pod. Potrˇeba zmensˇova´n´ı rozmeˇr˚u soucˇa´stek nebo nale´za´n´ı novy´ch materia´l˚u
pro tyto soucˇa´stky za u´cˇelem zvy´sˇen´ı jejich vy´konu v polovodicˇove´ elektronice vede k inten-
zivn´ımu vy´zkumu v mnoha oborech. Vyuzˇit´ı te´to nove´ technologie je spojeno s fyzikou povrch˚u
a tenky´ch vrstev. Tento obor se nazy´va´ nanotechnologie, kde prˇi studiu rozmeˇr˚u jednotlivy´ch
objekt˚u se dosta´va´me na u´rovenˇ jednotek azˇ stovek nanometr˚u. Neusta´ly´m zmensˇova´n´ı rozmeˇr˚u
objekt˚u docha´z´ı k potrˇebeˇ jejich sta´le veˇtsˇ´ıho mnozˇstv´ı, cozˇ si zˇa´da´ nove´ prˇ´ıstupy k prˇ´ıpraveˇ a
teoreticke´ analy´ze jev˚u, cozˇ otv´ıra´ neprˇeberne´ mnozˇstv´ı smeˇr˚u vy´zkumu˚.
Tato diplomova´ pra´ce shrnuje cˇisteˇ experimenta´ln´ı vy´zkum v oblasti nanotechnologie. Je
tvorˇena dveˇma projekty – Selektivn´ım r˚ustem kovovy´ch materia´l˚u a studiem morfologie a-
C:H, jednoho z druhu DLC (Diamond Like Carbon) vrstev, na povrchu krˇemı´kove´ho substra´tu.
Prvn´ı kapitola te´to diplomove´ pra´ce popisuje za´kladn´ı vlastnosti povrch˚u a r˚ust tenky´ch vrstev
kovovy´ch materia´l˚u (Co a Fe) na oxidovane´m substra´tu (SiO2). V druhe´ kapitole jsou popsa´ny
analyticke´ metody, ktere´ byly pouzˇity prˇi zpracova´n´ı experiment˚u pro tuto pra´ci. Dalˇs´ı kapitoly
jsou jizˇ experimenta´ln´ı. Prvn´ı cˇa´st trˇet´ı kapitoly popisuje, jak depozicˇn´ı podmı´nky ovlivnˇuj´ı r˚ust
kobaltu a zˇeleza na oxidu krˇemı´ku. Druha´ cˇa´st pojedna´va´ o studiu r˚ustu kobaltu na mrˇ´ızˇka´ch
substra´tu oxidu krˇemı´ku vytvorˇeny´m fokusovany´m iontovy´m svazkem a vlivu zˇ´ıha´n´ı na tyto
vzorky. To, jak vzr˚ustaj´ıc´ı teplota ovlivnˇuje tenke´ vrstvy zˇeleza, popisuje trˇet´ı cˇa´st te´to kapitoly
a posledn´ı, cˇtvrta´, kapitola pojedna´va´ o tom, jak ovlivnˇuj´ı depozicˇn´ı podmı´nky r˚ust a vlast-
nosti amorfn´ı vrtvy DLC. Na te´to pra´ci bylo pracova´no po dobu sˇestimeˇs´ıcˇn´ı sta´zˇe na Astonske´
universiteˇ v Birminghamu ve Velke´ Brita´nii.
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1. Struktura povrchu tenky´ch vrstev
kovovy´ch materia´l˚u a jejich r˚ust na
oxidovany´ch substra´tech
1.1. Struktura a rekonstrukce povrch˚u a tenky´ch vrstev
Prvn´ı kapitola te´to diplomove´ pra´ce je teoreticky´m popisem studia struktury a r˚ustu tenky´ch
vrstev kovovy´ch materia´l˚u (v tomto prˇ´ıpadeˇ kobaltu a zˇeleza) na substra´tu krˇemı´ku.
Tenkou vrstvu definujeme jako objekt, jehozˇ jeden rozmeˇr (tlousˇt’ka) je zanedbatelny´ v˚ucˇi
zbyly´m dveˇma rozmeˇr˚um. Za tenke´ vrstvy povazˇujeme vrstvy o tlousˇt’ka´ch v rozpeˇt´ı od neˇkolika
desetin nanometr˚u azˇ po neˇkolik mikrometr˚u. Vrstva prˇipravena´ na povrchu substra´tu je omezena
dveˇma rozhran´ımi, prˇicˇemzˇ rozhran´ı s vneˇjˇs´ım prostrˇed´ım mu˚zˇeme nazy´vat povrchem.
Jak jizˇ bylo rˇecˇeno, tenka´ vrstva je ohranicˇena dveˇma, co do vzda´lenosti velmi bl´ızky´mi
rozhran´ımi, cozˇ vysveˇtluje cˇasto specificke´ a od objemovy´ch odliˇsne´ vlastnosti tenky´ch vrstev.
Vlastnosti tenky´ch vrstev za´visej´ı na mnoha parametrech, z nichzˇ vedle chemicky´ch a struk-
turn´ıch parametr˚u je nutno zmı´nit i interakci se substra´tem (vytva´rˇen´ı vazeb a prˇenos na´boje) a
okoln´ım prostrˇed´ım (naprˇ. adsorpce plyn˚u na povrchu mu˚zˇe hra´t vy´znamnou roli). Pro spra´vne´
studium povrch˚u pevny´ch la´tek mus´ı by´t vzorky umı´steˇny ve vysoke´m vakuu, abychom zamezili
kontaminaci povrchu cˇa´sticemi z okoln´ıho prostrˇed´ı, cozˇ by na´m znacˇneˇ ovlivnilo vy´sledky ex-
perimentu [1].
Povrchy a rozhran´ı maj´ı obecneˇ jine´ fyzika´ln´ı vlastnosti nezˇ objemove´ materia´ly. Je to da´no
jiny´m okol´ım povrchovy´ch atomu˚, ktere´ maj´ı mensˇ´ı pocˇet nejblizˇsˇ´ıch sousedn´ıch atomu˚ (tzv.
koordinacˇn´ı cˇ´ıslo) v d˚usledku prˇerusˇen´ı atoma´rn´ıch vazeb prˇi vytva´rˇen´ı povrchu nebo atomu˚
na rozhran´ı, ktere´ maj´ı za sousedy atomy jine´ho prvku (viz obr. 1.1). Povrch mu˚zˇeme obecneˇ
cha´pat jako poruchu v periodiciteˇ krystalove´ mrˇ´ızˇe. Povrchove´ vlastnosti jsou citlive´ na mnoho
parametr˚u. Jedn´ım z nejvy´znamneˇjˇs´ıch je chemicke´ slozˇen´ı povrchu a krystalograficke´ usporˇa´da´n´ı
povrchovy´ch atomu˚.
Obra´zek 1.1: S´ıly, ktery´mi atom p˚usob´ı na sve´ okol´ı, kdyzˇ je na povrchu (A) a uvnitrˇ (B) [2].
Vy´slednice sil p˚usob´ıc´ı na atomy na povrchu je nenulova´, a proto docha´z´ı k jejich posunut´ı
do novy´ch pozic tak, aby dosa´hly rovnovazˇne´ polohy. To nasta´va´ bud’ relaxac´ı (obr. 1.2 (c)),
prˇi ktere´ se meˇn´ı vzda´lenost mezi atomovy´mi rovinami, nebo rekonstrukc´ı (obr. 1.2 (b)), prˇi
ktere´ atomy ve vrchn´ı vrstveˇ zmeˇn´ı sve´ polohy. Prˇi zmeˇneˇ podmı´nek, ktere´ p˚usob´ı na povrch
(naprˇ. zvy´sˇena´ teplota), mu˚zˇe docha´zet ke vzniku teras (viz obr. 1.3), jejichzˇ d˚uvodem ke vzniku
je minimalizace povrchove´ energie (atomy se snazˇ´ı zaujmout mı´sta pro neˇ s nejnizˇsˇ´ı energi´ı).
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Povrchova´ energie je definova´na jako energie potrˇebna´ k vytvorˇen´ı jednotkove´ plochy libovolne´
orientace [1].
Pokud docha´z´ı k rekonstrukci povrchu, popisujeme vzniklou strukturu vzhledem k atomu˚m
z nizˇsˇ´ıch vrstev, ktere´ tvorˇ´ı objem substra´tu. V prˇ´ıpadeˇ rozd´ıl˚u mezi mrˇ´ızˇkovy´mi parametry
vrchn´ı atomove´ vrstvy a substra´tem, nazy´va´me tuto vzniklou povrchovou mrˇ´ızˇku superstruk-
turou.
Obra´zek 1.2: Sche´ma (a) za´kladn´ıho povrchu, (b) rekonstrukce a (c) relaxace. Upraveno z [1].
Obra´zek 1.3: Terasy na povrchu [4].
1.2. Ru˚st tenky´ch vrstev
Ke spra´vne´mu studiu rozhran´ı mezi deponovanou tenkou vrstvou a substra´tem je d˚ulezˇity´
vhodny´ zp˚usob prˇ´ıpravy tenke´ vrtsvy, zvla´sˇteˇ pokud se jedna´ o r˚ust epitaxn´ı. Na´zev epitaxez
rˇecke´ho epi-taxis, cozˇ znamena´ usporˇa´daneˇ na zavedl L. Royer v roce 1936. Jde o krystalicky´
r˚ust na (beˇzˇne´) monokrystalicke´ podlozˇce. Prˇi rozd´ılu mrˇ´ızˇkovy´ch konstant veˇtsˇ´ım nezˇ 15% r˚ust
(obvykle) prˇesta´va´ by´t epitaxn´ı.
Princip r˚ustu tenky´ch vrstev: Atomy cˇi molekuly la´tky, kterou chceme deponovat na
vhodny´ substra´t, se doprav´ı k jeho povrchu, ten ovsˇem mus´ı by´t atoma´rneˇ cˇisty´ – zbaven oxid˚u
a r˚uzny´ch adsorbovany´ch la´tek – a atoma´rneˇ hladky´. Na povrchu dojde nejprve k fyzisorpci, pak
na vhodny´ch mı´stech (dany´ch principem minima energie) k chemisorpci jednotlivy´ch atomu˚,
k r˚ustu atoma´rn´ıch vrstev a cele´ struktury [5].
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Obra´zek 1.4: Proces r˚ustu tenke´ vrstvy. Upraveno z [1].
Zp˚usob r˚ustu vrstev lze popsat na´sleduj´ıc´ımi procesy (obr. 1.4). Kondenzace materia´lu
z plynne´ fa´ze je popsa´na pocˇtem cˇa´stic dopadaj´ıc´ıch za jednu sekundu na jeden m2 [1]:
r =
p√
2pimkT
, (1.1)
kde p je tlak par, m je hmotnost cˇa´stic, k je Boltzmanova konstanta a T je teplota zdroje
(v kelvinech). Jakmile cˇa´stice zkondenzuje na povrchu, mu˚zˇe bud’ difundovat po povrchu nebo
mu˚zˇe by´t opeˇt vyparˇena z povrchu prycˇ. Doba, po kterou cˇa´stice z˚usta´va´ na povrchu beˇhem
difu´ze, je da´na vztahem [1]:
τs =
1
ν
exp
(
Edes
kT
)
, (1.2)
kde ν je vibracˇn´ı faktor kondenzovane´ cˇa´stice na povrchu (rˇa´doveˇ 1013 s−1), Edes je aktivacˇn´ı
energie desorbce z povrchu a T je teplota substra´tu. Atomy maj´ıc´ı dostatek energie, difun-
duj´ı po povrchu, kde se mohou sra´zˇet s jiny´mi pohybuj´ıc´ımi se atomy a vytva´rˇet tak za´rodky
nove´ vrstvy. Stane-li se tak, je jizˇ velmi nepravdeˇpodobne´, zˇe dojde k desorbci teˇchto atomu˚.
Nejpravdeˇpodobneˇjˇs´ımi mı´sty ulpeˇn´ı teˇchto za´rodk˚u jsou okraje teras, nebo r˚uzna´ posˇkozen´ı
povrchu, kde je vazebna´ energie veˇtsˇ´ı nezˇ na rovne´m a hladke´m povrchu. Vznik za´rodk˚u prob´ıha´,
dokud jejich hustota nedosa´hne saturovane´ koncentrace, cozˇ znamena´, zˇe dalˇs´ı za´rodky jizˇ
nevznikaj´ı, pouze sta´vaj´ıc´ı rostou. Ru˚stem teˇchto za´rodk˚u vznikaj´ı klastry, spojova´n´ım klastr˚u
vznikaj´ı ostr˚uvky a po propojen´ı vsˇech ostr˚uvk˚u vznikne na povrchu souvisla´ vrstva. Pote´ se
jizˇ od atoma´rn´ıho popisu prˇecha´z´ı na popis fenomenologicky´. Prˇi tomto popisu rozliˇsujeme trˇi
za´kladn´ı mo´dy (obr. 1.5):
a) Vrstevnaty´ mo´d: V tomto mo´du je interakce mezi substra´tem a atomy vznikaj´ıc´ı vrstvy
silneˇjˇs´ı nezˇ interakce mezi sousedn´ımi atomy vrstvy. Kazˇda´ nova´ vrstva zacˇ´ına´ r˚ust ve
chv´ıli, kdy se dokoncˇ´ı r˚ust prˇedchoz´ı vrstvy.
b) Ostr˚uvkovy´ mo´d: V tomto mo´du je interakce mezi sousedn´ımi atomy vrstvy silneˇjˇs´ı nezˇ mezi
substra´tem a vznikaj´ıc´ı vrstvou. Ru˚st vrstvy prob´ıha´ trojrozmeˇrneˇ ve formeˇ tzv. ostr˚uvk˚u.
c) Smı´ˇseny´ mo´d: Tento mo´d r˚ustu je kombinac´ı obou prˇedcha´zej´ıc´ıch. Interakce mezi atomy
substra´tu a atomy vznikaj´ıc´ı vrstvy jsou prˇiblizˇneˇ srovnatelne´. Po vytvorˇen´ı jedne´ nebo
neˇkolika ma´lo souvisly´ch vrstev zacˇ´ınaj´ı na povrchu r˚ust ostr˚uvky.
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Obra´zek 1.5: Mo´dy r˚ustu tenky´ch vrstev. Upraveno z [1].
Pro prˇ´ıpravu a vznik velmi tenky´ch vrstev jsou d˚ulezˇite´ spra´vne´ podmı´nky. Velky´ vliv na
r˚ust tenky´ch vrstev maj´ı na´sleduj´ıc´ı parametry:
a) Tlak : Za´kladn´ı podmı´nkou pro udrzˇen´ı cˇistoty vzorku a pro spra´vnou deposici tenky´ch
vrstev na substra´t je potrˇeba velmi vysoke´ho vakua (Ultra High Vacuum), cozˇ je tlak nizˇsˇ´ı
nezˇ 10−7 Pa v aparaturˇe beˇhem prˇ´ıpravy tenke´ vrstvy.
b) Teplota: Teplota substra´tu je d˚ulezˇity´m parametrem, ktery´m lze znacˇneˇ ovlivnit pr˚ubeˇh
vzniku tenke´ vrstvy. Teplota ovsˇem nema´ vliv pouze na r˚ust, ale jizˇ na samotny´ vznik
za´rodk˚u. Cˇ´ım je teplota vysˇsˇ´ı, t´ım je difu´ze atomu˚ po povrchu veˇtsˇ´ı a take´ roste pocˇet
atomu˚ tvorˇ´ıc´ıch stabiln´ı za´rodek. S klesaj´ıc´ı teplotou roste pocˇet za´rodk˚u, zat´ımco s ros-
touc´ı teplotou roste stupenˇ aglomerace (atomy se sp´ıˇse prˇipojuj´ı ke sta´vaj´ıc´ım, nezˇ aby
vytva´rˇely nove´ za´rodky).
c) Povrch substra´tu: Pokud je substra´t atoma´rneˇ hladky´, maj´ı atomy na povrchu velkou pohy-
blivost. S rostouc´ı drsnost´ı pohyblivost klesa´ (objevuj´ı se na povrchu mı´sta s veˇtsˇ´ı energi´ı,
ktere´ zachyta´vaj´ı difunduj´ıc´ı atomy).
1.3. Krˇemı´kovy´ substra´t
1.3.1. Krˇemı´k
Krˇemı´k (Si) je pomeˇrneˇ tvrdy´ polokov s vysokou afinitou ke kysl´ıku, ktery´ se hojneˇ vyskytuje
v zemske´ k˚urˇe a slouzˇ´ı jako za´kladn´ı materia´l pro vy´robu polovodicˇovy´ch soucˇa´stek. Elementa´rn´ı
krˇemı´k je na vzduchu neomezeneˇ sta´ly´, v okoln´ı prˇ´ırodeˇ se s n´ım vsˇak setka´va´me prakticky
pouze ve formeˇ sloucˇenin, v nichzˇ se vyskytuje pouze v mocenstv´ı Si+4. Krˇemı´k krystalizuje
v diamantove´ strukturˇe (plosˇneˇ centrovane´ kubicke´ soustaveˇ s dvouatomovou ba´z´ı) (viz obr. 1.6).
Mrˇ´ızˇkova´ konstanta krˇemı´ku je 543 pm a vzda´lenost nejblizˇsˇ´ıch sousedn´ıch atomu˚ je 235,2 pm.
Je odolny´ v˚ucˇi veˇtsˇineˇ minera´ln´ıch kyselin s vy´jimkou kyseliny fluorovod´ıkove´ (HF) a kyseliny
dusicˇne´ (HNO3), velmi snadno se vsˇak rozpousˇt´ı v za´sadity´ch roztoc´ıch (naprˇ. v hydroxidu
draselne´m).
V soucˇasne´ dobeˇ se pro vy´robu extre´meˇ cˇiste´ho krˇemı´ku pouzˇ´ıva´ chemicka´ metoda, tzv.
Siemensova, cˇ´ımzˇ vznika´ polykrystalicky´ krˇemı´k, ktery´ typicky obsahuje necˇistoty v rˇa´du jed-
notek ppb (1 : 1 000 000 000). Jelikozˇ pro vy´robu veˇtsˇiny polovodicˇovy´ch soucˇa´stek je polykrys-
talicky´ krˇemı´k nepouzˇitelny´, pouzˇ´ıva´ se krˇemı´k monokrystalicky´. Obvyklou metodou pro jeho
vy´robu je rˇ´ızena´ krystalizace z taveniny, nazy´vana´ Czochralske´ho proces. Prˇi tomto postupu je
do krˇemı´kove´ taveniny vlozˇen za´rodecˇny´ krystal vysoce cˇiste´ho krˇemı´ku. Tento krystal se prˇitom
ota´cˇ´ı a pulzuje podle prˇedem prˇesneˇ definovane´ho programu, prˇicˇemzˇ teplota taveniny je take´
velmi pecˇliveˇ sledova´na a rˇ´ızena. Cely´ proces prob´ıha´ v na´doba´ch z velmi cˇiste´ho krˇemene v in-
ertn´ı atmosfe´rˇe argonu. Na za´rodecˇne´m krystalu se pak vylucˇuj´ı dalˇs´ı vrstvy mimorˇa´dneˇ cˇiste´ho
krˇemı´ku, vy´sledny´ produkt (krˇemı´kovy´ ingot) pak mu˚zˇe mı´t azˇ 400 mm v pr˚umeˇru a de´lku do
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2 m, tvorˇen je prˇitom jediny´m krystalem. Vyrobeny´ ingot se po ochlazen´ı rˇezˇe na tenke´ pla´tky,
wafery (typicky 0,5 mm), lesˇt´ı a je pouzˇit jako vy´choz´ı surovina pro vy´robu polovodicˇovy´ch
soucˇa´stek [7].
Obra´zek 1.6: Elementa´rn´ı bunˇka diamantove´ struktury Si a povrch Si(111) 7x7 z STM [6].
1.3.2. Oxid krˇemicˇity´
Bezesporu nejvy´znamneˇjˇs´ım za´stupcem je krˇemen, chemicky oxid krˇemicˇity´ SiO2, ktery´ tvorˇ´ı
nejme´neˇ 22 fa´z´ı a dvana´ct polymorfn´ıch forem. Dı´ky te´to rozmanitosti a velke´mu prakticke´mu
vy´znamu patrˇ´ı tento oxid mezi nejstudovaneˇjˇs´ı la´tky. Oxid krˇemicˇity´ je velmi odolny´ v˚ucˇi ky-
selina´m (s vy´jimkou HF) a piezoelektricky´ch vlastnost´ı krˇemene se vyuzˇ´ıva´ v krystalovy´ch os-
cila´torech a filtrech v prˇevodn´ıc´ıch a sn´ımacˇ´ıch [7].
Krystalicky´ SiO2 tvorˇ´ı neˇkolik polymorfn´ıch modifikac´ı v za´vislosti na teploteˇ a tlaku prˇi
krystalizaci, naprˇ.: krˇemen, trydimit nebo kristobalit (obr. 1.7).
Obra´zek 1.7: Kristobalit, kubicka´ modifikace SiO2 [8].
Krystalograficke´ vy´zkumy struktury silika´t˚u (kam patrˇ´ı SiO2) proka´zaly, zˇe jejich za´kladn´ı
stavebn´ı jednotkou je trojrozmeˇrny´ pravidelny´ krˇemı´ko-kysl´ıkovy´ tetraedr [SiO4]4− (viz obr.
1.8), ktery´ je tvorˇen maly´m centra´ln´ım atomem krˇemı´ku, jenzˇ je obklopen cˇtyrˇmi velky´mi
atomy kysl´ıku, nacha´zej´ıc´ımi se ve vrcholech tetraedru, kde atomy krˇemı´ku a kysl´ıku jsou v te´to
strukturˇe prˇ´ıtomny v pomeˇru 1:2. Tyto tetraedry mohou ve strukturˇe silika´t˚u existovat jako
samostatne´ strukturn´ı jednotky nebo se mohou vza´jemneˇ spojovat do slozˇiteˇjˇs´ıch u´tvar˚u, prˇicˇemzˇ
ke spojen´ı tetraedr˚u docha´z´ı sd´ılen´ım jednoho kysl´ıkove´ho atomu dveˇma sousedn´ımi tetraedry
(dva sousedn´ı tetraedry jsou spojeny rohem, nikdy ne hranou nebo plochou) [9].
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Obra´zek 1.8: (a) Schematicke´ zna´zorneˇn´ı tetraedru [SiO4], (b) schematicke´ zna´zorneˇn´ı te´hozˇ
tetraedru s rea´lny´m pomeˇrem ve velikosti atomu˚ (atom krˇemı´ku je skryt v ”dutineˇ“ mezi rela-
tivneˇ velky´mi atomy kysl´ıku) [9].
1.4. Deponovane´ kovy a jejich tenke´ vrstvy na substra´tu
1.4.1. Kobalt
Kobalt, chemicka´ znacˇka Co, je namodraly´, feromagneticky´, polymorfn´ı kov. Je velmi pevny´,
svou tvrdost´ı a pevnost´ı prˇedcˇ´ı i ocel. Kobalt se vyskytuje ve dvou modifikac´ıch oznacˇovany´ch
jako Co α a Co β. Modifikace α je stabiln´ı za pokojove´ teploty s mrˇ´ızˇkou s teˇsny´m hexagona´ln´ım
usporˇa´da´n´ım a po prˇekrocˇen´ı teploty 417 ◦C docha´z´ı ke zmeˇneˇ mrˇ´ızˇky na plosˇneˇ centrovanou
kubickou mrˇ´ızˇku, nazy´vanou modifikac´ı β, prˇicˇemzˇ prˇemeˇna mezi modifikacemi je mala´. Po
prˇekrocˇen´ı teploty 1000 ◦C (Curieova teplota pro kobalt) kobalt ztra´c´ı sve´ feromagneticke´ vlast-
nosti.
Kobalt patrˇ´ı mezi prˇechodne´ prvky, ktere´ maj´ı valencˇn´ı elektrony v d-orbitalu. Vyskytuje
se prˇedevsˇ´ım ve sloucˇenina´ch v mocenstv´ı Co+2 a Co+3. V kompaktn´ım stavu je kobalt v˚ucˇi
vzduchu i vodeˇ stabiln´ı, ma´ veˇtsˇ´ı odolnost proti korozi nezˇ zˇelezo. V jemneˇ rozpty´lene´m stavu
je kobalt stejneˇ jako zˇelezo pyroforicky´ (je samoza´palny´ na vzduchu). Ve zrˇedeˇny´ch kyselina´ch
(naprˇ.: HCl, H2SO4, nebo H2NO4), se rozpousˇt´ı, ale velmi neochotneˇ a pomalu. V koncentrovane´
kyselineˇ dusicˇne´ se kobalt, stejneˇ jako zˇelezo, pouze pasivuje [10].
Strukturˇe kov – oxid – polovodicˇ (naprˇ. Fe – SiO2 – Si), jsou dnes zkouma´ny prˇedevsˇ´ım pro
sve´ vyuzˇit´ı v mikroelektronice. Ve studii [11] bylo zmı´neˇno, zˇe kobalt na SiO2 vytva´rˇ´ı pouze
jednotlive´ ostr˚uvky nebo shluky ostr˚uvk˚u na nahodily´ch mı´stech, tzn. nevznika´ souvisla´ vrstva
(jako u deposice na cˇisty´ krˇemı´k). Tato studie uva´d´ı teplotu depozice 400 ◦C pro vznik zmı´neˇny´ch
ostr˚uvk˚u, pro nizˇsˇ´ı teploty docha´z´ı na oxidu k prˇechodu mezi souvislou vrstvou a jednotlivy´mi
ostr˚uvky a pro vysˇsˇ´ı teploty kobalt neulp´ıva´ na povrchu.
1.4.2. Zˇelezo
Zˇelezo, chemicka´ znacˇka Fe, je nejrozsˇ´ıˇreneˇjˇs´ı prˇechodny´ kovovy´ prvek a druhy´ nejrozsˇ´ıˇreneˇjˇs´ı kov
na Zemi. Je pomeˇrneˇ meˇkke´, sveˇtle sˇede´ azˇ b´ıle´ a feromagneticke´ s malou odolnost´ı proti korozi.
Vyskytuje se ve cˇtyrˇech krystalograficky´ch modifikac´ıch a to v za´vislosti na teploteˇ. Zˇelezo,
modifikace α, je ferromagneticke´ do teploty 768 ◦C – tzv. Curieova teplota – kdy tuto vlastnost
ztra´c´ı. Na´sleduj´ıc´ı modifikace zˇeleza, ktera´ je jizˇ nemagneticka´, se nazy´va´ modifikace β a obeˇ tyto
modifikace, α i β, maj´ı krystalickou mrˇ´ızˇku krychlovou prostoroveˇ strˇedeˇnou. Od teploty 912
◦C docha´z´ı ke zmeˇneˇ krystalove´ mrˇ´ızˇky na krychloveˇ plosˇneˇ strˇedeˇnou a je nazy´va´na modifikac´ı
γ. Po prˇekrocˇen´ı teploty 1392 ◦C azˇ do teploty taven´ı (1538 ◦C – 1811K) zˇelezo opeˇt naby´va´
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krychlove´ mrˇ´ızˇky prostoroveˇ strˇedeˇne´ a je oznacˇova´no jako modifikace δ. Dı´ky teˇmto zmeˇna´m
v krystalograficke´m usporˇa´da´n´ı mrˇ´ızˇky zˇelezo meˇn´ı sv˚uj objem. Prˇi prˇemeˇneˇ z modifikace Fe β
→ Fe γ se objem zmensˇuje (d´ıky teˇsneˇjˇs´ımu usporˇa´da´n´ı) a prˇi prˇemeˇneˇ modifikace Fe γ → Fe δ
se opeˇt zveˇtsˇ´ı.
Zˇelezo patrˇ´ı mezi prˇechodne´ prvky, ktere´ maj´ı valencˇn´ı elektrony v d-orbitalu. Ve sloucˇenina´ch
se vyskytuje prˇedevsˇ´ım v mocenstv´ı Fe+2 a Fe+3. Chemicky je elementa´rn´ı zˇelezo znacˇneˇ nesta´le´
a reaktivn´ı. Velmi snadno se rozpousˇt´ı p˚usoben´ım minera´ln´ıch kyselin (naprˇ.: HCl, H2SO4, nebo
H2NO4). Vy´znamnou vlastnost´ı atomove´ho ja´dra zˇeleza je skutecˇnost, zˇe se vyznacˇuje nejvysˇsˇ´ı
vazebnou energi´ı ze vsˇech zna´my´ch prvk˚u [10].
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2. Metody pouzˇ´ıvane´ pro studium povrch˚u
a tenky´ch vrstev
2.1. Rezonancˇn´ı krystal
Pomoc´ı rezonancˇn´ıho krystalu (Quartz Crystal Mikrobalance)(obr. 2.1) lze meˇrˇit tlousˇt’ka vrstev
deponovany´ch in-situ, kde krystalovy´ rezona´tor registruje zmeˇnu hmotnosti pomoc´ı piezokrys-
talu, ktera´ stanov´ı mnozˇstv´ı zachycene´ la´tky. Ve veˇtsˇineˇ prˇ´ıpad˚u je pouzˇ´ıva´n rezona´tor z α
modifikace krˇemene SiO2 (vysoka´ pevnost, chemicka´ odolnost, mala´ teplotn´ı roztazˇnost). Hlavn´ı
soucˇa´st´ı rezona´tor˚u je desticˇka vyrˇ´ıznuta´ z krystalu a na´sledneˇ opracova´na do prˇesne´ho tvaru.
Na povrch jsou naneseny kovove´ elektrody s vy´vody, jejichzˇ spra´vnou u´pravou dosa´hneme toho,
zˇe po zapojen´ı do elektricke´ho obvodu oscila´toru se piezoelektricky´ rezona´tor rozkmita´ na re-
zonancˇn´ım kmitocˇtu a tento kmitocˇet s prˇesnost´ı udrzˇuje. Pokud na krystal dopadne depono-
vana´ la´tka, v d˚usledku cˇehozˇ se zmeˇn´ı hmotnost kmitaj´ıc´ı soustavy, dojde k posunu rezonancˇn´ı
frekvence podle vztahu [12]:
∆f = −f
2∆m
CρfA
, (2.1)
kde A je plocha krystalu, ρf je hustota deponovane´ la´tky, C = 1656 Hz·m je frekvencˇn´ı kon-
stanta krystalu, f je rezonancˇn´ı frekvence krystalu a ∆m je zmeˇna hmotnosti piezokrystalu, tedy
hmotnost nadeponovane´ vrstvy. Tlousˇt’ka vrstvy je pak da´na vztahem [12]:
∆d =
∆m
Aρf
. (2.2)
Vztah (2.1) je ovsˇem pouze prˇibl´ızˇen´ım, protozˇe se zanedba´va´ rozd´ıl elasticky´ch vlastnost´ı
naparˇene´ vrstvy a piezokrystalu. Take´ jako potenciona´ln´ı zdroj chyb mus´ıme bra´t v u´vahu
za´vislost zmeˇny frekvence ∆f na teploteˇ, nebot’ beˇhem depozice docha´z´ı k ohrˇ´ıva´n´ı krystalu. Prˇi
nizˇsˇ´ıch teplota´ch (−70 ◦C – 150 ◦C) je za´vislost nulova´, ovsˇem mimo tento interval se jizˇ teplotn´ı
za´vislost projevuje znacˇneˇ. Proto je nutne´ rezonancˇn´ı krystal v pr˚ubeˇhu meˇrˇen´ı chladit vodou.
Obra´zek 2.1: Fotografie typicke´ho rezonancˇn´ıho krystalu a jeho elektrody (vlevo: prˇedn´ı elek-
troda, vpravo: zadn´ı elektroda).
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2.2. Rentgenova´ fotoelektronova´ spektroskopie
Metoda rentgenove´ fotoelektronove´ spektroskopie (XPS – X-ray Photoelectron Spectroscopy)
patrˇ´ı v soucˇastnosti mezi nejrozsˇ´ıˇreneˇjˇs´ı metodu studia povrch˚u a velmi tenky´ch vrstev. Tato
metoda doka´zˇe z´ıskat informace nejen o chemicke´m slozˇen´ı povrchu vrstev, ale doka´zˇe take´ urcˇit,
v jaky´ch chemicky´ch vazba´ch jsou zjiˇsteˇne´ prvky umı´steˇny.
Tato metoda (viz obr. 2.2) je zalozˇena na principu meˇrˇen´ı energeticke´ho rozdeˇlen´ı elektron˚u
emitovany´ch z povrchu vlivem jeho oza´rˇen´ı prima´rn´ımi fotony. Za´kladn´ımi soucˇa´stmi jsou tedy
zdroj foton˚u a energiovy´ analyza´tor. Jako zdroj se pouzˇ´ıva´ rentgenka nejcˇasteˇji vybavena´ dveˇma
anodami – Mg a Al. Ty jsou bombardova´ny elektrony s energiemi mezi 10 azˇ 15 kV a emituj´ı
intenzivn´ı cˇa´ry Kα o energi´ıch 1253,6 eV s polosˇ´ıˇrkou 0,7 eV pro Mg a 1486,6 eV s polosˇ´ıˇrkou
0,85 eV pro Al. Energiovy´ analyza´tor pracuje jako energiovy´ filtr, kde se elektrony pohybuj´ı
v elektrostaticke´m poli a syste´mem projdou pouze elektrony o dane´ energii. Tento hemisfe´ricky´
analyza´tor, v neˇmzˇ se elektrony pohybuj´ı v radia´ln´ım poli mezi dveˇma soustrˇedny´mi sfe´ricky´mi
elektrodami, je doplneˇn vstupn´ı optikou, ktera´ zajist’uje brzˇdeˇn´ı nebo urychlova´n´ı elektron˚u,
pokud analyza´tor pracuje v tzv. modu konstantn´ı pr˚uletove´ energie [13].
Obra´zek 2.2: Schematicky´ na´kres aparatury pouzˇ´ıvane´ prˇi XPS.
Za´kladem je tedy proces fotoelektronove´ emise. Ze samotne´ho principu vyply´va´, zˇe mus´ı pra-
covat v podmı´nka´ch n´ızky´ch tlak˚u (velmi vysoke´ho vakua) nezbytny´ch pro provoz zˇhavy´ch katod
a elektronovy´ch na´sobicˇ˚u a zajiˇst’uj´ıc´ıch dostatecˇneˇ dlouhe´ strˇedn´ı volne´ dra´hy fotoelektron˚u pro
jejich pohyb v syste´mu vzorek – detektor.
Intenzita fotoelektronove´ho toku je funkc´ı energie emitovany´ch elektron˚u (tato za´vislost se
nazy´va´ elektronove´ spektrum), ktera´ za´vis´ı prˇedevsˇ´ım na vazebne´ energii excitovane´ho elektronu.
Jak je videˇt na obra´zku 2.3, v prˇ´ıpadeˇ pevne´ la´tky mu˚zˇeme souvislost mezi energi´ı prima´rn´ıho
fotonu a emitovane´ho elektronu vyja´drˇit vztahem:
hν = Eb (k) + Φ + Ec, (2.3)
kde Eb(k) prˇedstavuje vazebnou energii hladiny k vztazˇenou k Fermiho mezi vzorku, Φ vy´stupn´ı
pra´ci (energii potrˇebnou k extrakci elektronu z la´tky do vakua) a Ec kinetickou energii elektronu
[14].
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Obra´zek 2.3: Zna´zorneˇn´ı energiove´ho stavu.
Pokud je fotoionizovany´ atom soucˇa´st´ı molekuly nebo pevne´ la´tky, tak jsou vazebne´ energie
elektron˚u ovlivnˇova´ny vytva´rˇen´ım chemicky´ch vazeb s okoln´ımi atomy. Vazebne´ energie vnitrˇn´ıch
elektron˚u jsou charakteristicke´ pro kazˇdy´ prvek. Kazˇdy´ prvek ma´ vlastn´ı fotoelektronove´ cˇa´ry
(p´ıky), prˇicˇemzˇ k prˇekryvu cˇar jednotlivy´ch prvk˚u zde te´meˇrˇ nedocha´z´ı, a proto je mozˇne´
prova´deˇt jednoznacˇne´ urcˇen´ı prˇ´ıtomnosti prvk˚u v libovolne´ smeˇsi. Kvantitativn´ı analy´zu lze za
konstantn´ıch podmı´nek stanoven´ı prove´st vyhodnocen´ım vy´sˇky nebo plochy p´ıku. Nav´ıc se meˇn´ı
i hodnota relaxacˇn´ı energie vlivem relaxace elektron˚u okoln´ıch atomu˚. Vy´sledkem je pozorova´n´ı
tzv. chemicky´ch posuv˚u hodnot vazebny´ch energi´ı, cˇehozˇ se vyuzˇ´ıva´ ke studiu chemicke´ho stavu
atomu˚. Proto je tato metoda cˇasto nazy´va´na ESCA (electron spectroscopy for chemical analysis).
Atom se po emisi fotoelektronu nacha´z´ı v nestabiln´ım ionizovane´m stavu, ktery´ vede k na´-
sledne´mu procesu deexcitace, ktery´ mu˚zˇe prob´ıhat podle dvou konkurencˇn´ıch mechanizmu˚.
Prvn´ım je rentgenova´ fluorescence – radiacˇn´ı proces, ve ktere´m je energie uvolneˇna´ prˇi zaplneˇn´ı
d´ıry elektronem z energioveˇ vysˇsˇ´ı hladiny vyza´rˇena ve formeˇ kvanta hν. Druhy´m procesem je
tzv. Auger˚uv proces, ve ktere´m je uvolneˇna´ energie prˇeda´na dalˇs´ımu elektronu. Tento proces je
za´kladem Augerovy elektronove´ spektroskopie.
Ve spektroskopii XPS je dodrzˇova´na konvence oznacˇova´n´ı jednotlivy´ch hladin pomoc´ı kvan-
tovy´ch cˇ´ısel n a l (n = 1, 2, 3, . . . , l = 1(s), 2(p), 3(d) a 4(f)). Jelikozˇ v procesu fotoionizace je
sn´ıma´na spin-orbitalova´ degenerace, rozliˇsuje se rozsˇteˇpen´ı p´ık˚u l ± 1/2. Oblast spektra teˇsneˇ
nad nulovou vazebnou energi´ı odpov´ıda´ rozlozˇen´ı hustoty elektronovy´ch stav˚u v oblasti Fermiho
meze [15].
Rentgenova´ fotoelektronova´ spektroskopie je take´ i uzˇitecˇny´m na´strojem pro studium r˚ustu
vrstev. Pokud sledujeme prˇi r˚ustu vrstvy za´rovenˇ signa´l atomu˚ vrstvy a atomu˚ substra´tu, prvn´ı
roste a druhy´ klesa´. Z jejich relativn´ı intenzity mu˚zˇeme urcˇit tlousˇt’ku vrstvy, z tvaru krˇivek
jej´ı morfologii. Pro prˇ´ıpad rovnomeˇrne´ vrstvy od n´ı detekujeme silny´ signa´l, zat´ımco pro prˇ´ıpad
ostr˚uvk˚u docha´z´ı k vy´razne´ detekci signa´lu nejen od vrstvy, ale i od podkladove´ho substra´tu
(viz obr. 2.4).
Obra´zek 2.4: Zna´zorneˇn´ı detekce fotoelektron˚u od vrstvy a ostr˚uvk˚u, kde λI ≈ 3λi je informacˇn´ı
hloubka, ktera´ je u´meˇrna´ neelasticke´ strˇedn´ı volne´ dra´ze fotoelektronu λi, urcˇuj´ıc´ı hloubku de-
tekce.
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2.3. Rastrovac´ı elektronova´ mikroskopie (SEM)
Nen´ı prˇesneˇ zna´mo, kdo jako prvn´ı navrhl zp˚usob z´ıska´n´ı obrazu povrchu principem rˇa´dkove´ho
sn´ıma´n´ı povrchu vzorku pomoc´ı prˇesneˇ zaostrˇene´ho elektronove´ho paprsku. Acˇkoliv jizˇ roku 1935
Dr. Max Knoll tento popis publikoval, azˇ v roce 1942 Dr. Zworykij, Dr. Hillier a Dr. Snijder
prvneˇ popsali skutecˇny´ SEM s rozliˇsen´ım 50 nm a zveˇtsˇen´ım 8000×. V soucˇasne´ dobeˇ dosahuj´ı
SEM rozliˇsen´ı azˇ 1 nm a zveˇtsˇen´ı prˇes 400 000×.
Rastrovac´ı elektronovy´ mikroskop se skla´da´ z tubusu s elektronovou optikou, vakuove´ho
syste´mu a elektroniky. Elektronova´ tryska v horn´ı cˇa´sti tubusu vys´ıla´ svazek elektron˚u, ktery´
je soustrˇedeˇn na malou plosˇku na povrchu prepara´tu, jej´ızˇ pr˚umeˇr mu˚zˇe by´t mensˇ´ı nezˇ 4 nm.
Paprsek prˇej´ızˇd´ı v pravou´hle´m rastru (rˇa´dkuje) po povrchu prepara´tu. Dopadaj´ıc´ı elektrony na
vzorek vyvola´vaj´ı neˇkolik jev˚u:
a) vzorek emituje sekunda´rn´ı elektrony
b) neˇktere´ z prima´rn´ıch elektron˚u jsou odrazˇeny (zpeˇtneˇ rozpty´lene´ elektrony)
c) elektrony jsou vzorkem pohlceny (absorbova´ny)
d) vzorek emituje rentgenove´ za´rˇen´ı
e) vzorek neˇkdy emituje fotony sveˇtla
Nejvy´znameˇjˇs´ı pro SEM meˇrˇen´ı jsou sekunda´rn´ı elektrony a zpeˇtneˇ rozpty´lene´ elektrony,
ktere´ jsou vyuzˇ´ıva´ny pro zobrazen´ı povrchu vzorku. Ty jsou registrova´ny specia´ln´ım detektorem.
Amplituda signa´lu sekunda´rn´ıch elektron˚u je cˇasoveˇ promeˇnna´ v za´vislosti na tvaru povrchu
prepara´tu. Signa´l po zes´ılen´ı rˇ´ıd´ı jas elektronove´ho paprsku v trubici fotomonitoru. Elektronove´
paprsky v mikroskopu a fotomonitoru maj´ı synchronn´ı rˇa´dkova´n´ı a t´ım se tvorˇ´ı vztah mezi
kazˇdy´m bodem na prepara´tu. Tak je tedy vytvorˇen obraz. Pomeˇr mezi velikost´ı obrazu na mon-
itoru k velikosti sn´ımane´ plochy na vzorku je zveˇtsˇen´ı. Hodnota zveˇtsˇen´ı se zvysˇuje t´ım, zˇe se
zmensˇuje velikost sn´ımane´ plosˇky na prepara´tu. Za´znam se prova´d´ı fotografova´n´ım obrazovky
monitoru, vytvorˇen´ım videoza´znamu nebo ulozˇen´ım digita´ln´ıho obrazu do pameˇti pocˇ´ıtacˇe. Ro-
zliˇsen´ı za´vis´ı v principu na pr˚umeˇru elektronove´ho paprsku dopadaj´ıc´ıho na povrch vzorku.
Prakticky vsˇak rozliˇsen´ı za´vis´ı na vlastnostech vzorku, na technice jeho prˇ´ıpravy a na rˇadeˇ in-
strumenta´ln´ıch parametr˚u, jako jsou: intenzita paprsku, urychlovac´ı napeˇt´ı, rychlost rˇa´dkova´n´ı,
vzda´lenost vzorku od posledn´ı cˇocˇky (obvykle oznacˇova´na jako pracovn´ı vzda´lenost) a u´hel,
ktery´ sv´ıra´ povrch vzorku vzhledem k detektoru. Za optima´ln´ıch podmı´nek mu˚zˇe by´t dosazˇeno
rozliˇsen´ı 1 nm.
Soucˇa´st´ı elektronove´ optiky v tubusu je elektronova´ tryska (obr. 2.5), ktera´ se skla´da´ ze
zˇhavene´ho vla´kna, Wehneltova va´lce a anody. Tyto trˇi soucˇa´sti tvorˇ´ı trioda, ktera´ je velmi
stabiln´ım zdrojem elektron˚u. Wolframove´ vla´kno ma´ tvar vla´senky a je zˇhaveno na teplotu asi
2700 ◦C. Vlivem vysoke´ho kladne´ho potencia´lu anody v˚ucˇi vla´knu jsou elektrony z okol´ı vla´kna
urychlova´ny smeˇrem k anodeˇ, kterou procha´z´ı na druhou stranu (urychlovac´ı napeˇt´ı se pohybuje
v rozmez´ı 200 azˇ 30 000 V). V prˇ´ıpadeˇ lepsˇ´ıch mikroskop˚u je zˇhav´ıc´ı vla´kno nahrazeno autoemisn´ı
katodou. Wehnelt˚uv va´lec, ktery´ ma´ odliˇsny´ potencia´l, soustrˇed´ı svazek do jednoho bodu. Da´le
tubus obsahuje dveˇ elektromagneticke´ cˇocˇky, ktery´mi upravujeme zveˇtsˇen´ı a vychylovac´ı c´ıvku,
pomoc´ı ktere´ je paprsek vychylova´n tak, zˇe prˇej´ızˇd´ı rˇa´dek po rˇa´dku po prepara´tu.
Soucˇa´st´ı vakuove´ho syste´mu jsou r˚uzne´ vy´veˇvy, ktere´ udrzˇuj´ı pozˇadovane´ vakuum pro danou
oblast (nejvysˇsˇ´ı vakuum je v elektronove´m deˇle, nizˇsˇ´ı vakuum je v okol´ı prepara´tu). Pro snadneˇjˇs´ı
a rychlejˇs´ı pracovn´ı manipulaci je komora s prepara´tem oddeˇlena od elektronove´ optiky pomoc´ı
oddeˇlovac´ıch ventil˚u a vzduchovy´ch uza´veˇr˚u. Zbytkovy´ tlak, na ktery´ je komora vycˇerpa´na, se
pohybuje kolem 2,5×10−5 Pa.
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Nen´ı trˇeba zd˚uraznˇovat, zˇe pro dosazˇen´ı nejlepsˇ´ıho rozliˇsen´ı mus´ı by´t v SEM napeˇt´ı a proudy
pro elektronovou trysku a cˇocˇky kondenzoru dostatecˇneˇ stabiln´ı. Podobneˇ mus´ı by´t stabilizova´ny
elektronicke´ obvody spojene´ s detektory. Stabilita rˇa´du jedna miliontina nen´ı vy´jimkou. Vsˇechny
elektronicke´ jednotky jsou umı´steˇny v konsole mikroskopu a jsou rˇ´ızeny osobn´ım pocˇ´ıtacˇem.
SEM se pouzˇ´ıva´ tam, kde je vyzˇadova´na informace o povrchu vzorku, ktery´ nepropousˇt´ı
elektrony. Jediny´ pozˇadavek na vzorek je, aby snesl vakuum a bombardova´n´ı elektrony. Metoda
vynika´ rozsahem zveˇtsˇen´ı, vysokou rozliˇsovac´ı schopnost´ı, hloubkou ostrosti a plasticitou obrazu
[16].
Obra´zek 2.5: Sche´maticky´ pr˚urˇez elektronovou tryskou SEM. Upraveno z [16].
Obra´zek 2.6: Sche´ma SEM. (SE - sekunda´rn´ı elektrony, BSE - zpeˇtneˇ odrazˇene´ elektrony). Up-
raveno z [17].
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2.4. Rastrovac´ı sondova´ mikroskopie
Mikroskopie rastruj´ıc´ı sondou (SPM – Scanning Probe Microscopy) je soubor experimenta´ln´ıch
metod urcˇeny´ch ke stanoven´ı struktury povrchu se subatoma´rn´ım rozliˇsen´ım ve smeˇru kolme´m
k povrchu. Prvn´ı z rˇady rastrovac´ıch mikroskop˚u (STM – Scanning Tunneling Microscope)
byl zalozˇen na tunelovac´ım jevu, za jehozˇ objev obdrzˇeli G. Binning a H. Rohrer v roce 1986
Nobelovu cenu. Pomoc´ı prˇ´ıstroje STM je mozˇne´ zobrazit morfologii povrchu s atoma´rn´ım ro-
zliˇsen´ım, identifikovat jednotlive´ atomy na povrchu pevne´ la´tky a prova´deˇt jejich kontrolovanou
manipulaci. Nicme´neˇ pouzˇit´ı te´to metody se omezuje pouze na elektricky vodive´ povrchy.
Tento nedostatek prˇekona´va´ mikroskop atoma´rn´ıch sil (AFM – Atomic Force Microscope)
umozˇnˇuj´ıc´ı charakterizovat libovolny´ povrch od kov˚u po izolanty v r˚uzne´m prostrˇed´ı (od vysoke´ho
vakua po beˇzˇnou atmosfe´ru, vcˇetneˇ kapalin). Dı´ky teˇmto vlastnostem se metoda AFM stala
nejen za´kladn´ım na´strojem charakterizace povrch˚u a nanosyste´mu˚, studia mechanicky´ch vlast-
nost´ı (trˇen´ı, adheze a tvrdost), ale take´ na´strojem pro studium biologicky´ch syste´mu˚. AFM
naprˇ´ıklad se u´speˇsˇneˇ pouzˇilo pro charakterizaci mechanicky´ch vlastnost´ı protein˚u nebo urcˇen´ı
loka´ln´ı struktury buneˇcˇny´ch membra´n.
Za´kladem AFM je velmi ostry´ hrot, ktery´ je upevneˇn na ohebne´m nosn´ıku, ktery´ se nacha´z´ı
prˇi maxima´ln´ı vy´chylce oscilacˇn´ıho cyklu dostatecˇneˇ bl´ızko zkoumane´ho povrchu cca 0,5 nm a
rastruje vzorek. T´ımto teˇsny´m prˇibl´ızˇen´ım hrotu k povrchu se projevuj´ı prˇitazˇlive´ nebo odpu-
dive´ s´ıly, ktere´ na´m zp˚usob´ı prohnut´ı nosn´ıku. Toto prohnut´ı nosn´ıku je sn´ıma´no laserovou
diodou. Laserovy´ svazek z laserove´ diody dopada´ na nosn´ık, od neˇhozˇ se odraz´ı a dopadne na
fotodetektor, ktery´ je rozdeˇlen na cˇtyrˇi citlive´ cˇa´sti [18].
Prˇesnost AFM je podmı´neˇna prˇesnost´ı udrzˇova´n´ı polohy hrotu, prˇesnost´ı jeho pohybu a
schopnost´ı detekce ohnut´ı. Pro pohybova´n´ı hrotem se pouzˇ´ıvaj´ı vy´hradneˇ piezoelektricke´ skenery,
ktere´ jsou schopny realizovat pohyby mensˇ´ı nezˇ desetina nanometru. Prˇed vlastn´ım meˇrˇen´ım se
syste´m mechanicky vyva´zˇ´ı tak, aby energie svazku dopadaj´ıc´ı do vsˇech cˇa´st´ı detektoru byla
stejna´. Ohnut´ı nosn´ıku, cˇ´ımzˇ se zmeˇn´ı i u´hel dopadu svazku na nosn´ık, dopadne svazek do
jine´ho mı´sta fotodetektoru, takzˇe energie v jednotlivy´ch cˇa´stech jizˇ nebudou stejne´ a z jejich
pomeˇr˚u je mozˇno urcˇit vychy´len´ı nosn´ıku [19].
Dı´ky tomuto fotodetektoru, ktery´ je rozdeˇlen do cˇtyrˇ kvadrant˚u, je mozˇne´ take´ i v hor-
izonta´ln´ım smeˇru detekovat pohyb stopy – tedy krut rame´nka. Na hrot, ktery´ je v bl´ızkosti
povrchu, p˚usob´ı prˇedevsˇ´ım kra´tkodosahove´ odpudive´ s´ıly elektrostaticke´ho p˚uvodu (Pauliho
s´ıly) a dlouhodosahove´, prˇitazˇlive´ van der Waalsovy s´ıly (s´ıly dipo´l-dipo´lova´ interakce). Prˇesny´
kvantoveˇ-mechanicky´ vy´pocˇet teˇchto sil pro syste´m atomu hrotu a povrchu je pomeˇrneˇ slozˇity´,
uvedeme proto graf za´vislosti celkove´ s´ıly na vzda´lenosti hrotu od povrchu (viz obr. 2.7). Na
krˇivce nalezneme u´seky charakteristicke´ pro za´kladn´ı rezˇimy mikroskopu atoma´rn´ı s´ıly - kon-
taktn´ı, bezkontaktn´ı a prˇ´ıklepovy´ (obr. 2.8) [20].
Obra´zek 2.7: Vzda´lenost hrotu od vzorku. Upraveno z [20].
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Obra´zek 2.8: Mo´dy AFM (zleva): kontakt, bezkontakt a prˇ´ıklepovy´.
a) Kontaktn´ı: V kontaktn´ım AFM rezˇimu jsou meziatoma´rn´ı van der Waalsovy s´ıly prˇeva´zˇeny
odpudivy´mi silami plynouc´ımi z Pauliho vylucˇovac´ıho principu, jak se hrot dosta´va´ do
bl´ızke´ho kontaktu s povrchem vzorku. S´ıly vyuzˇite´ mezi hrotem a vzorkem prˇi kontaktn´ım
rezˇimu jsou v rozmez´ı 0,1 – 1000 nN. Za okoln´ıch podmı´nek jsou prˇ´ıtomny jesˇteˇ dalˇs´ı dveˇ
s´ıly mimo van der Waalsovy´ch. Tyto s´ıly zahrnuj´ı kapila´rn´ı s´ıly z tenky´ch vrstev vody
v atmosfe´rˇe a mechanicke´ s´ıly ze samotne´ho nosn´ıku. Kapila´rn´ı s´ıla je zp˚usobena faktem,
zˇe se voda mu˚zˇe nata´hnout kolem hrotu, cozˇ zp˚usob´ı, zˇe se hrot prˇilep´ı k povrchu vzorku.
Velikost kapila´rn´ı s´ıly by se meˇla meˇnit podle vzda´lenosti hrot – vzorek. Mechanicka´ s´ıla
od hrotu je podobna´ s´ıle od stlacˇene´ pruzˇiny a jej´ı velikost a zname´nko (odpudiva´ nebo
prˇitazˇliva´) je za´visla´ na vychy´len´ı hrotu a konstanteˇ pruzˇnosti rame´nka. Kontaktn´ı rezˇim
je mozˇne´ provozovat v rezˇimu konstantn´ı vy´sˇky, prˇi n´ızˇ je udrzˇova´na jista´ hodnota vy´sˇky
z0 a meˇrˇ´ı se ohyb rame´nka a v rezˇimu konstantn´ı s´ıly, kdy se udrzˇuje konstantn´ı ohyb
rame´nka a posouva´ se s hrotem (prˇ´ıpadneˇ se vzorkem) ve smeˇru osy z. Tato modifikace je
cˇasteji pouzˇ´ıvana´, protozˇe se vyvarujeme za´vislosti pr˚uhybu rame´nka na kapila´rn´ıch sila´ch
a jeho pruzˇnosti. Oba uvedene´ kontaktn´ı rezˇimy vsˇak mohou ve´st k posˇkozen´ı vzorku,
protozˇe beˇhem prˇesunu z jednoho bodu do druhe´ho p˚usob´ı mezi hrotem a vzorkem velke´
trˇec´ı s´ıly.
b) Bezkontaktn´ı: V bezdotykove´m rezˇimu je meˇronosnou velicˇinou, vedouc´ı k zobrazen´ı povrchu,
zmeˇna rezonancˇn´ı frekvence prˇi prˇibl´ızˇen´ı hrotu k povrchu. Interakce mezi hrotem a vzorkem
je prˇeva´zˇneˇ vertika´ln´ı, bocˇn´ı s´ıly jsou zanedbatelne´. Cozˇ znamena´, zˇe bezkontaktn´ı rezˇim
netrp´ı znehodnocova´n´ım hrotu nebo vzorku, ktere´ je neˇkdy pozorova´no po cˇetne´m ras-
trova´n´ı v kontaktn´ım rezˇimu. Je to technika pro zobrazova´n´ı meˇkky´ch vzork˚u. V bezkon-
taktn´ım rezˇimu silove´ p˚usoben´ı mezi hrotem a vzorkem zp˚usob´ı zmeˇny amplitudy, fa´ze
a rezonancˇn´ı frekvence oscilace hrotu. Syste´m monitoruje rezonancˇn´ı frekvenci nebo am-
plitudu hrotu a udrzˇuje ji konstantn´ı pomoc´ı obvodu zpeˇtne´ vazby, ktery´ hy´be skenerem
nahoru a dol˚u. Pohyb skeneru prˇi kazˇde´ poloze hrotu se uzˇ´ıva´ ke generova´n´ı topograficky´ch
dat. Zmeˇna amplitudy prˇi kazˇde´ poloze hrotu generuje amplitudovy´ obra´zek. Nevy´hodou
tohoto zp˚usobu meˇrˇen´ı je, zˇe hrot ”kop´ıruje i mikrokapky vody kondenzovane´ na povrchu
analyzovane´ho vzorku“ [21].
c) Prˇ´ıklepovy´: Toto zkreslen´ı odstranˇuje prˇ´ıklepovy´ rezˇim. Ten je velmi podobny´ prˇedchoz´ımu
rezˇimu, ale rozkmit rame´nka je tak velky´, zˇe docha´z´ı k obcˇasne´mu kontaktu hrotu s povr-
chem. Povrch je zde opeˇt mapova´n na za´kladeˇ zmeˇny rezonancˇn´ı frekvence. Tato modifikace
je vy´hodneˇjˇs´ı nezˇ dotykova´ zejme´na v prˇ´ıpadech, kde by hrozilo posˇkozen´ı povrchu trˇen´ım
nebo tazˇen´ım hrotu po povrchu.
Polohovac´ı zarˇ´ızen´ı - skener
Prˇesne´ pohyby zajiˇst’uje piezoelektricka´ keramika. Pro u´cˇely SPM prˇ´ıstroj˚u se pouzˇ´ıva´ polykrys-
talicky´ materia´l na ba´zi PbZrO3 a PbTiO3. Z konstrukcˇn´ıho hlediska ma´ skener pro skenova´n´ı
vetsˇ´ıch ploch (100×100 µm) vetsˇinou podobu trojnozˇky nebo dute´ trubicˇky pro skenova´n´ı
mensˇ´ıch ploch (2×2 µm). Prˇi pohybu skeneru pode´l rˇa´dku jsou v pravidelny´ch intervalech
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digita´lneˇ sn´ıma´na data (konstantn´ı s´ıla hrotu v˚ucˇi povrchu, zmeˇna rezonancˇn´ı frekvence, ohyb
rame´nka apod.). Pocˇet bod˚u na rˇa´dek by´va´ do 1024 datovy´ch bod˚u, skenovana´ oblast je cˇtvercova´.
Rame´nko s hrotem
Rame´nka a jejich hroty jsou kl´ıcˇovou komponentou AFM prˇ´ıstroj˚u, protozˇe zprostrˇedkova´vaj´ı
s´ılu mezi hrotem a povrchem vzorku a z jejich konstrukce vyply´va´ i prˇ´ıcˇna´ rozliˇsovac´ı mez.
Bezˇna´ rame´nka jsou dlouha´ od 100 do 200 µm, sˇiroka´ jsou od 10 do 40 µm a jejich tlousˇtka
by´va´ od 0,3 do 2 µm. AFM nevyzˇaduje jen ostry´ hrot, ale take´ rame´nko s optimalizovanou
tuhost´ı (pruzˇnost´ı), ktera´ by meˇla by´t nizˇsˇ´ı nezˇ je vazebna´ s´ıla mezi atomy v pevny´ch la´tka´ch.
Tuhost rame´nka za´vis´ı na jeho tvaru a materia´lu, ze ktere´ho je vyrobeno. Pozˇadovane´ vlast-
nosti rame´nek potom vyply´vaj´ı z dane´ aplikace. V kontaktn´ım rezˇimu jsou potrˇebna´ meˇkka´ a
ohebna´ rame´nka z d˚uvodu minimalizace posˇkozen´ı povrchu vzorku. V nekontaktn´ım rezˇimu se
v´ıce pouzˇ´ıvaj´ı tuzˇsˇ´ı rame´nka s vysˇsˇ´ı rezonancˇn´ı frekvenc´ı. Tuhost komercˇneˇ dostupny´ch rame´nek
se pohybuje od tis´ıcin do des´ıtek N·m−1. Protozˇe interakce mezi atomy hrotu a povrchu vzorku
za´vis´ı na krˇivosti hrotu, hroty pro rozliˇsen´ı 1 azˇ 2 nm mus´ı mı´t polomeˇr krˇivosti okolo 5 nm [20].
AFM mu˚zˇe zobrazovat pouze povrch vzork˚u, nikoliv jejich objemovou strukturu (vzorek
vyzˇaduje fixaci, nemu˚zˇe naprˇ´ıklad plavat v roztoku). Ve srovna´n´ı s optickou mikroskopi´ı vsˇak
dosahuje znacˇneˇ veˇtsˇ´ıho rozliˇsen´ı, ktere´ je srovnatelne´ s rozliˇsen´ım elektronove´ mikroskopie.
AFM vsˇak poskytuje trojrozmeˇrny´ obraz, kdezˇto elektronova´ mikroskopie dvojrozmeˇrnou pro-
jekci. AFM zpravidla nevyzˇaduje, aby se vzorek specia´lneˇ prˇipravoval (naprˇ. pokoven´ım) ani
nevyzˇaduje vysoke´ vakuum. AFM mu˚zˇe dokonce pracovat v kapalne´m prostrˇed´ı, cozˇ je vy´hodne´
prˇedevsˇ´ım pro studium biologicky´ch vzork˚u, ktere´ mohou by´t prˇi zobrazova´n´ı ve sve´m fyziolog-
icke´m prostrˇed´ı a lze v neˇktery´ch prˇ´ıpadech sledovat jejich funkci nebo reakci na zmeˇnu prostrˇed´ı
(zmeˇna pH, teploty, chemicke´ho slozˇen´ı).
Nevy´hodou AFM je velmi omezeny´ rozsah velikosti obra´zku a pomalost sn´ıma´n´ı. Maxima´ln´ı
velikost obrazu by´va´ rˇa´doveˇ stovky mikrometr˚u a sestaven´ı jednoho obrazu trva´ rˇa´doveˇ min-
uty. Da´le je v AFM omezen i vertika´ln´ı rozsah (maxima´ln´ı vy´sˇka vzorku), ktery´ by´va´ typicky
des´ıtky mikrometr˚u. Proble´my zp˚usobuje take´ bl´ızkost hrotu a vzorku (silna´ interakce, mozˇnost
zachycen´ı hrotu, znecˇiˇsteˇn´ı hrotu, posˇkozen´ı vzorku) a nenulova´ sˇ´ıˇrka hrotu, ktera´ vede k defor-
maci obrazu [22].
Obra´zek 2.9: Schematicky´ na´kres mikroskopie AFM. Upraveno z [22].
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2.5. Metoda FIB
Metoda FIB, neboli fokusovane´ho iontove´ho svazku (Focussed Ion Beam), je technika pouzˇ´ıvana´
hlavneˇ v oblasti polovodicˇovy´ch materia´l˚u pro jejich u´pravu a veˇdecky´ch oborech (analy´za de-
fekt˚u, prˇ´ıprava TEM vzork˚u nebo vyhodnocova´n´ı proces˚u jednotlivy´ch cˇip˚u). FIB pracuje na
podobne´m principu jako rastrovac´ı elektronovy´ mikroskop (SEM), ovsˇem zat´ımco SEM pouzˇ´ıva´
fokusovane´ho elektronove´ho svazku k pozorova´n´ı povrchu vzorku, FIB pracuje na principu
fokusace iontove´ho svazku, ktery´ prˇi vysˇsˇ´ıch proudech svazku (jednotky nA) slouzˇ´ı k odprasˇova´n´ı
povrchu, nebo jeho jine´mu mechanicke´mu obra´beˇn´ı. Nejcˇasteˇjˇs´ı jsou zarˇ´ızen´ı pouzˇ´ıvaj´ıc´ı jako
zdroj ionty gallia. Gallium proto, zˇe je snadne´ zp˚usobit, aby pracoval jako kapalny´ kovovy´ zdroj
iont˚u (sta´va´ se kapalny´ jizˇ prˇi prˇekrocˇen´ı pokojove´ teploty, prˇiblizˇneˇ 28 ◦C). Vlastn´ı vahou se
galliova´ kapka prota´hne a vytvorˇ´ı tak velmi dobry´ zdroj iont˚u. Tyto ionty jsou pote´ urychleny na
energii 5 – 50 keV a fokusova´ny pomoc´ı elektrostaticky´ch cˇocˇek na vzorek. Po dopadu vysokoen-
ergiovy´ch iont˚u gallia na vzorek docha´z´ı k jeho odprasˇova´n´ı (emise atomu˚, sekunda´rn´ıch iont˚u
nebo sekunda´rn´ıch elektron˚u) a vyvola´n´ı kaska´dy sra´zˇek uvnitrˇ substra´tu (viz obr. 2.10). Kazˇdy´
galliovy´ iont vyvola´ neˇco kolem 500 zmeˇn polohy atomu˚. Proud prima´rn´ıch iont˚u rastruje po
povrchu a vznikly´ signa´l od odpra´sˇeny´ch iont˚u nebo sekunda´rn´ıch elektron˚u je detekova´n, cˇ´ımzˇ
je vytva´rˇen obraz. Ovsˇem znacˇnou nevy´hodou je, zˇe prˇi odprasˇova´n´ı docha´z´ı k implantaci gal-
liovy´ch iont˚u do horn´ı vrstvy a oblast se sta´va´ amorfn´ı [23].
Vytva´rˇen´ı vzor˚u (sˇablon) fokusovany´m iontovy´m svazkem, mikrometrovy´ch a mensˇ´ıch, je
zalozˇeno na odstranˇova´n´ı materia´lu pomoc´ı odprasˇova´n´ı. Fokusovany´ galliovy´ iontovy´ svazek
s typickou energi´ı 30 keV rastruje po povrchu vzorku, aby vytvorˇil sˇablonu modifikac´ı topografie
povrchu, depozic´ı nebo odprasˇova´n´ım. Pro veˇtsˇinu materia´l˚u se rychlost odprasˇova´n´ı materia´lu
pro galliove´ ionty s energi´ı 30 keV pohybuje kolem 1-10 atomu˚ na dopadaj´ıc´ı iont [24].
Obra´zek 2.10: Sche´maticka´ ilustrace kaska´dovite´ kolize vytvorˇene´ 30 keV galiovy´m iontem po
dopadu na krystalickou strukturu. Upraveno z [25].
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3. Experimenta´ln´ı studium vlivu
depozicˇn´ıch podmı´nek na tvorbu tenky´ch
vrstev Co a Fe na SiO2
3.1. Experimenta´ln´ı usporˇa´da´n´ı
Obra´zek 3.1: Sche´ma vakuove´ aparatury. Upraveno z [3].
Vesˇkera´ meˇrˇen´ı prob´ıhala v Laboratorˇi povrch˚u a tenky´ch vrstev na U´stavu fyzika´ln´ıho
inzˇeny´rstv´ı. Tato laboratorˇ je vybavena UHV aparaturou, ktera´ se skla´da´ z peˇti komor a to:
zakla´dac´ı komory, analyticke´ komory I vybavene´ na meˇrˇen´ı XPS, analyticke´ komory II se
zarˇ´ızen´ım LEED, komory III vybavene´ metodou SIMS a depozicˇn´ı komorou IV vybavenou tech-
nologi´ı atoma´rn´ı svazkove´ depozice (obr. 3.1). Tyto komory jsou propojeny pomoc´ı magneticky´ch
tycˇ´ı, ktere´ slouzˇ´ı k prˇesunu vzorku mezi nimi. Kazˇda´ komora ma´ vlastn´ı manipulacˇn´ı zarˇ´ızen´ı,
ktery´m je vzorek nastaven do pozˇadovane´ meˇrˇ´ıc´ı polohy, nebo do polohy pro prˇesun vzorku mezi
komorami. Na tento manipula´tor jsou take´ prˇivedeny kontakty na zˇ´ıha´n´ı vzork˚u. Vsˇechny tyto
komory jsou od sebe oddeˇlene´ a uzaviratelne´ pomoc´ı ventil˚u.
Pro nasˇi experimenta´ln´ı cˇinnost jsme vyuzˇ´ıvali pouze trˇi komory, jmenoviteˇ zakla´dac´ı ko-
moru, komoru I a komoru IV. Prˇed vlastn´ım vlozˇen´ım vzorku do aparatury mus´ıme vzorek
umı´stit na paletku, ktera´ je na´sledovneˇ prˇipevneˇna na drzˇa´k, ktery´ je jizˇ soucˇa´st´ı prˇedkomory. At-
mosfe´ricky´ tlak z te´to prˇedkomory je pote´ vycˇerpa´n na tlak shodny´ s tlakem v zakla´dac´ı komorˇe
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a to pomoc´ı turbomolekula´rn´ı a rotacˇn´ı olejove´ vy´veˇvy. Po vycˇerpa´n´ı prˇedkomory na dostatecˇny´
tlak se vzorek prˇesune do zakla´dac´ı komory a je t´ım prˇipraven na prˇesun do pozˇadovane´ komory.
V aparaturˇe je sta´le udrzˇova´no UHV.
Vzorek je pote´ ze za´kladn´ı komory prˇesunut do analyticke´ komory I, ktera´ je uzp˚usobena na
meˇrˇen´ı metodou XPS a nastaven manipula´torem na pozˇadovanou meˇrˇ´ıc´ı polohu. K te´to komorˇe
je prˇipojen rentgenovy´ zdroj DAR 400 s anodou (Al nebo Mg) a hemisfe´ricky´ analyza´tor EA
125 od firmy Omicron. Pozˇadovany´ tlak se dosahuje pomoc´ı iontove´ vy´veˇvy (cca 6×10−7 Pa).
Na tuto komoru navazuje komora IV, ktera´ slouzˇ´ı pro depozici tenky´ch vrstev kobaltu a zˇeleza
metodou atoma´rn´ı svazkove´ depozice MBE. Prˇipojeny jsou k n´ı dveˇ efu´zn´ı cely pro deponova´n´ı
tenky´ch vrstev, vyrobene´ firmou Omicron, konkre´tneˇ model EFM 3 (obr. 3.2) a elektronove´ deˇlo
s fluorescencˇn´ım stin´ıtkem pro difrakci odrazˇeny´ch rychly´ch elektron˚u (RHEED). Da´le je komora
vybavena rezonancˇn´ım krystalem pro urcˇen´ı r˚ustu vrstev (QMC) STM-100/MF firmy Sycon
Instruments. Dalˇs´ı mozˇnost´ı komory je zˇ´ıha´n´ı vzork˚u po prˇipojen´ı kontakt˚u na manipula´tor.
Za´kladn´ı tlak, ktery´ se pohybuje kolem 3×10−8 Pa, se dosahuje pomoc´ı iontove´ a titanove´
sublimacˇn´ı vy´veˇvy.
Obra´zek 3.2: Efu´zn´ı cela firmy Omicron. Prˇevzato z [26].
3.2. Kalibrace efu´zn´ıch cel
Acˇkoliv o kalibraci efu´zn´ıch cel bylo jizˇ psa´no [3], bylo to pro prvky kobalt (tycˇinka) a meˇd’
(v kal´ıˇsku). Pro me´ meˇrˇen´ı byla meˇd’ nahrazena zˇelezem, proto byla v tomto prˇ´ıpadeˇ kalibrace
nezbytna´. U druhe´ cely, kde byl kobalt umı´steˇn v kal´ıˇsku z materia´lu Al2O3 (vyparˇovac´ı teplota
2072 ◦C), docha´zelo k naprasˇova´n´ı nejen kobaltu na vzorek, ale jak jsme zjistili take´ i znacˇne´ho
mnozˇstv´ı Al2O3. Proto musela by´t komora otevrˇena, kal´ıˇsek z Al2O3 byl odstraneˇn a nahrazen
opeˇt kobaltovou tycˇinkou. Pote´ muselo ovsˇem doj´ıt k opeˇtovne´mu zkalibrova´n´ı i te´to cely, proto
je postup kalibrace kra´tce nast´ıneˇn.
3.2.1. Kalibrace efu´zn´ı cely s kobaltem
V prˇ´ıpadeˇ kalibrace byl do polohy vzorku umı´steˇn rezonancˇn´ı krystal. Pro zacˇa´tek byla potrˇeba
naj´ıt takovou pozici, ve ktere´ bude na krystal (pozdeˇji vzorek) dopadat nejveˇtsˇ´ı mnozˇstv´ı de-
ponovane´ho prvku. Proto jsme pro jednotne´ nastaven´ı efu´zn´ı cely meˇnili polohu krystalu v ose z
(nahoru a dol˚u) a x. Takto jsme doc´ılili nejvhodneˇjˇs´ı polohy pro krystal – rychlost naprasˇova´n´ı
byla maxima´ln´ı.
Pote´ jsme mohli prˇistoupit k vlastn´ı kalibraci cely, prˇi ktere´ byla meˇrˇena rychlost naprasˇova´n´ı
vrstvy pro r˚uzne´ hodnoty toku iont˚u, cozˇ je proud, ktery´ meˇrˇ´ıme prˇi vyparˇova´n´ı depono-
vane´ la´tky z kal´ıˇsku. Tento proud monitorujeme v prˇedn´ı cˇa´sti efu´zn´ı cely. Jelikozˇ docha´z´ı
k vyparˇova´n´ı nejen atomu˚ z evaporantu ale i iont˚u (cˇa´st atomu˚ je ionizova´na), tok iont˚u je prˇ´ımo
u´meˇrny´ pocˇtu prosˇly´ch atomu˚, doka´zˇeme takto meˇrˇit rychlost depozice na krystal. Zvy´sˇen´ım
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proudu procha´zej´ıc´ıho zˇhaveny´m vla´knem se zvysˇuje pocˇet elektron˚u, ktere´ dopadaj´ı na kal´ıˇsek
(tycˇinku), cˇ´ımzˇ roste nejen jeho teplota, ale k teploteˇ stejneˇ u´meˇrne´ho mnozˇstv´ı vyparˇene´ho
kobaltu. Tok iont˚u lze meˇnit bud’ pomoc´ı emisn´ıho proudu, cozˇ je proud elektron˚u vycha´zej´ıc´ı
z vla´kna a dopadaj´ıc´ı na kal´ıˇsek, nebo napeˇt´ım, ktere´ je mezi vla´knem a kal´ıˇskem. Du˚lezˇita´ je
take´ teplota cele´ cely, jak bylo jizˇ zmı´neˇno v kapitole 2.1, ktera´ mus´ı by´t sta´le chlazena´ vodou.
Teplota se pohybuje v rozmez´ı 15 – 35 ◦C, pokud ovsˇem prˇekrocˇ´ı hranici 50 ◦C, docha´z´ı k r˚ustu
tlaku a t´ım i veˇtsˇ´ımu znecˇiˇsteˇn´ı.
Kalibrace rychlosti r˚ustu vrstvy kobaltu byla provedena pro trˇi hodnoty toku iont˚u za kon-
stantn´ıho napeˇt´ı. Nameˇrˇena´ data byla vynesena do grafu a prolozˇena linea´rn´ı za´vislost´ı s rovnic´ı
y = Ax + B (obr. 3.3 (a)). Pomoc´ı teˇchto z´ıskany´ch hodnot jsme vynesli za´vislost rychlosti r˚ustu
pro kazˇdy´ meˇrˇeny´ tok iont˚u (obr. 3.3 (b)).
Obra´zek 3.3: (a) Ru˚st Co vrstvy v za´vislosti na cˇase a (b) rychlost naprasˇova´n´ı.
V prˇ´ıpadeˇ obra´zku 3.3 vid´ıme, zˇe hodnoty lezˇ´ı v prˇ´ımce, docha´z´ı pouze k minima´ln´ım
odliˇsnostem. Ovsˇem pokud se jedna´ o velmi tenke´ vrstvy, mu˚zˇe i tento rozd´ıl by´t nezanedbatelny´
a proto je nutne´ prova´deˇt kalibraci po kazˇde´ manipulaci s celami. Take´ si mu˚zˇeme vsˇimnout,
zˇe prolozˇena´ prˇ´ımka neprocha´z´ı nulou. Jedna´ se zrˇejmeˇ o systematickou chybu rezonancˇn´ıho
krystalu, ktera´ se pohybuje kolem 0,05 nm a je zp˚usobena zaokrouhlova´n´ım na displeji meˇrˇ´ıc´ıho
krystalu.
Tlak v aparaturˇe se v pr˚ubeˇhu kalibrace pohyboval kolem 8×10−8 Pa.
3.2.2. Kalibrace efu´zn´ı cely se zˇelezem
Da´le jsme provedli kalibraci efu´zn´ı cely pro zˇelezo a to stejny´m zp˚usobem jako pro kobalt
s pouzˇit´ım rezonancˇn´ıho krystalu. Za´vislost rychlosti r˚ustu deponovane´ vrstvy jsme meˇrˇili ten-
tokra´te pro v´ıce tok˚u iont˚u a to proto, zˇe jsme chteˇli jesˇteˇ zjistit, jak hodneˇ se na´m zmeˇn´ı
pr˚ubeˇh depozice, kdyzˇ jedna z pozˇadovany´ch podmı´nek nebude splneˇna. V tomto prˇ´ıpadeˇ jsme
zvolili podmı´nku nechlazen´ı krystalu beˇhem depozice. Opeˇt jsme prolozˇili z´ıskane´ body prˇ´ımkou
s rovnic´ı y = Ax + B (obr. 3.4) a z´ıskane´ hodnoty jsme vynesli do grafu (obr. 3.5), kde jsme je
porovnali. Vid´ıme, zˇe rovnice linea´rn´ıch za´vislost´ı z´ıskany´ch prolozˇen´ım teˇmito body se mı´rneˇ
liˇs´ı, avsˇak prˇi tvorbeˇ velmi tenky´ch vrstev je i tento rozd´ıl nezanedbatelny´.
Na obra´zku 3.4 (a) pozorujeme, zˇe tlousˇt’ka je meˇrˇena pouze pro toky iont˚u pohybuj´ıc´ı
se bud’to kolem hodnot do 0,7 µA, nebo 3 µA a vy´sˇe. V oblasti mezi teˇmito hodnotami je
tok iont˚u v pr˚ubeˇhu naparˇova´n´ı znacˇneˇ nestabiln´ı (docha´zelo k jeho velky´m vy´kyv˚um). Z to-
hoto d˚uvodu jsme byli nuceni pro kazˇdy´ cˇasovy´ u´sek naparˇova´n´ı (po 1s) zaznamenat jeho
hodnotu, z cˇehozˇ jsme pomoc´ı na´sleduj´ıc´ı rovnice vycha´zej´ıc´ı z prˇedesˇle´ho grafu stanovili co
nejprˇesneˇji vy´slednou tlousˇt’ku nadeponovane´ vrstvy (pro kazˇdou hodnotu zaznamenanou po 1
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Obra´zek 3.4: Rychlost r˚ustu vrstvy pomoc´ı rezonancˇn´ıho krystalu pro (a) nechlazeny´ krystal,
(b) chlazeny´ krystal.
Obra´zek 3.5: Srovna´n´ı rychlosti naprasˇova´n´ı pro chlazeny´ a nechlazeny´ krystal.
s jsme vypocˇetli tlousˇt’ku vrstvy nadeponovanou za tuto dobu a na´sledneˇ provedli jejich numer-
ickou integraci).
d(A) =
[
0, 33× 10−2 (A/s) · F (µA) + 0, 46× 10−2 (A)] · t (s) (3.1)
Z´ıskali jsme vy´slednou rovnici pro vy´pocˇet tlousˇt’ky vrstvy d nadeponovanou za cˇas t, z ktere´
jsme da´le vycha´zeli prˇi dalˇs´ıch vy´pocˇtech. Tlak v aparaturˇe se pohyboval kolem 1,9×10−7 Pa.
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3.3. Ru˚st kobaltovy´ch vrstev na SiO2 substra´tu
3.3.1. Vzorek a jeho prˇ´ıprava
V pr˚ubeˇhu vsˇech experiment˚u byl pouzˇ´ıva´n jako substra´t monokrystal krˇemı´ku s povrchem
rovnobeˇzˇny´m s rovinou (111). Vzorky byly z´ıska´ny narˇeza´n´ım tzv. wafer˚u, ktere´ jsou beˇzˇneˇ
pouzˇ´ıva´ny v polovodicˇove´m pr˚umyslu a byly doda´ny firmou Siltronix (dopova´n fosforem, vodi-
vost 0,03 Ω·cm). Vzorek se jizˇ da´le nemusel nijak upravovat, poneˇvadzˇ byla pozˇadova´na tenka´
vrstva prˇ´ırodn´ıho SiO2, ktera´ vznika´ sama od sebe reakc´ı cˇiste´ho krˇemı´ku s atmosfe´rou. Pouze
dosˇlo k na´sledne´mu vyzˇ´ıha´n´ı nejle´pe prˇes noc a to na teploteˇ 550 ◦C. T´ım se odstranily necˇistoty
(hlavneˇ uhlovod´ıky) a z˚ustala tenka´ vrstva SiO2 na Si substra´tu.
3.3.2. Analy´za vzork˚u
Informace o dany´ch vzorc´ıch na´m poskytly metody XPS, AFM a SEM.
Metoda XPS byla hlavneˇ pouzˇ´ıva´na k z´ıska´n´ı chemicke´ho slozˇen´ı prvk˚u na povrchu. Take´ byla
potrˇebna´ k zjiˇsteˇn´ı, zdali je na povrchu vzorku pozˇadovany´ oxid, stejneˇ tak i k z´ıska´n´ı informac´ı
o morfologii nadeponovane´ vrstvy, neboli metodou XPS jsme byli schopni rozpoznat, zdali je
na povrchu souvisla´ vrstva, nebo ostr˚uvky. Prˇed pouzˇit´ım bylo potrˇeba nastavit nejvhodneˇjˇs´ı
polohu pro meˇrˇen´ı v˚ucˇi rentgenove´mu zdroji a analyza´toru. Pro vsˇechny prˇ´ıpady meˇrˇen´ı byla
pouzˇita Mg katoda a u´hel analyza´toru v˚ucˇi vzorku 50◦ (pro neˇktere´ prˇ´ıpady i 70◦). Tlak v
komorˇe se pohyboval kolem 7×10−7 Pa.
V prˇ´ıpadeˇ metody AFM byl hlavn´ı d˚uraz kladen na topografii povrchu. Protozˇe byla po-
moc´ı metody FIB (Focussed Ion Beam) jizˇ prˇedprˇipravena mrˇ´ızˇka na povrchu vzorku pro nasˇe
dalˇs´ı vyuzˇit´ı, bylo nutne´ tuto vyrobenou strukturu prvneˇ naj´ıt a promeˇrˇit jesˇteˇ prˇed depozic´ı a
na´sledneˇ po depozici z´ıskat uceleny´ prˇehled o morfologii te´to vyrobene´ vrstvy. Pomoc´ı metody
AFM jsme schopni da´le z´ıskane´ vy´sledky promeˇrˇit a tak z nich z´ıskat rˇadu dalˇs´ıch informac´ı
(tlousˇt’ka vrstvy, rozlozˇen´ı atomu˚, jejich tvar. . . ).
Metoda SEM na´m hlavneˇ slouzˇila k ucelene´mu pohledu na vzorek a k porovna´n´ı s vy´sledky
z´ıskany´mi z AFM.
3.3.3. Prˇ´ıprava a depozice
Jak bylo jizˇ vy´sˇe zmı´neˇno, vzorek byl (po prvotn´ım prˇemeˇrˇen´ı prˇedprˇipravene´ mrˇ´ızˇky pomoc´ı
metody FIB na prˇ´ıstroji AFM) bez prˇ´ıpravy vlozˇen do vakuove´ aparatury, kde dosˇlo pouze k
jeho vyzˇ´ıha´n´ı. Pote´ byla provedena depozice. Hodnoty pro depozici byly zvoleny s odkazem na jizˇ
zjiˇsteˇne´ vy´sledky, ktere´ popisuj´ı vliv neˇkolika parametr˚u na r˚ust tenke´ vrstvy [11]. A to pokryt´ı
kobaltem, typ substra´tu a teplota prˇi depozici. Prˇi pokryt´ı, at’ uzˇ na cˇiˇsteˇne´m nebo leptane´m
krˇemı´ku, roste vzˇdy vrstva souvisla´, zat´ımco na oxidu krˇemı´ku se vzˇdy tvorˇ´ı ostr˚uvky. Stejneˇ tak
i teplota depozice znacˇneˇ ovlivn´ı vrstvu. Jak bylo ve zmı´neˇne´ literaturˇe zjiˇsteˇno, nejvhodneˇjˇs´ı
teplota pro tvorbu ostr˚uvk˚u se pohybuje v rozmez´ı 400 – 450 ◦C, prˇi vysˇsˇ´ı teploteˇ kobalt na
povrchu neulp´ıva´.
Proto jsme zvolili v nasˇem prˇ´ıpadeˇ jako za´kladn´ı substra´t krˇemı´k s oxidovou vrstvou a ne
substra´t cˇiˇsteˇny´. V na´vaznosti na tento prˇedesˇly´ vy´zkum jsme pouzˇ´ıvali pro depozici kobaltu
hodnotu toku iont˚u 30 nA a konstantn´ı napeˇt´ı kolem 850 V. Za teˇchto podmı´nek jsme vytvorˇili
1 nm prˇiblizˇneˇ za 22 minut. Posledn´ım ovlivneˇny´m parametrem byla teplota depozice, pro na´sˇ
prˇ´ıpad v rozmez´ı 400 – 450 ◦C.
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3.3.4. Vyuzˇit´ı metody FIB pro prˇ´ıpravu mrˇ´ızˇek
Vzorky SiO2/Si s mrˇ´ızˇkou vytvorˇene´ metodou FIB byly vytvorˇeny ve firmeˇ Tescan s.r.o. na
prˇ´ıstroji jme´nem Lyra. Lyra je plneˇ integrovany´ syste´m obsahuj´ıc´ı optiku elektronove´ho a ion-
tove´ho svazku. Toto usporˇa´da´n´ı obohacuje zobrazovac´ı mozˇnosti rastrovac´ıho elektronove´ho
mikroskopu (SEM) schopnost´ı loka´lneˇ modifikovat povrch vzorku pomoc´ı fokusovane´ho ion-
tove´ho svazku (FIB). Volitelny´ modul pro vstrˇikova´n´ı plyn˚u (GIS) nav´ıc umozˇnˇuje zrychlene´ cˇi
selektivn´ı lepta´n´ı, prˇ´ıpadneˇ loka´ln´ı depozici jine´ho materia´lu.
Vlastnosti specificke´ pro FIB v tomto zarˇ´ızen´ı:
• diferencia´lneˇ cˇerpany´, iontoveˇ opticky´ tubus, se dveˇma iontovy´mi pumpami pro ultra-n´ızky´
rozptyl iont˚u,
• motorizovany´ vy´meˇn´ık clon s vysokou reproducibilitou,
• simulta´nn´ı SEM sn´ıma´n´ı obrazu prˇi lepta´n´ı FIB nebo depozici,
• ovla´da´n´ı FIBu je plneˇ integrovane´ v ovla´dac´ım softwaru SEM,
• programovy´ modul pro tvorbu za´kladn´ıch tvar˚u s programovatelny´mi parametry.
U prˇ´ıstroje Lyra je pouzˇ´ıva´n iontovy´ zdroj Ga LMIS (Liquid Metal Ion Source) s rozliˇsen´ım
mensˇ´ım nezˇ 5 nm prˇi urychlovac´ım napeˇt´ı 30 kV. Hodnota proudu svazku se pohybuje v rozmez´ı
1 pA do 20 nA prˇi pracovn´ım tlaku iontove´ho deˇla mensˇ´ıho nezˇ 5×10−6 Pa [25].
V nasˇem prˇ´ıpadeˇ byly mrˇ´ızˇky vyrobeny na vzorku krˇemı´ku s vrstvou oxidu. Byl pouzˇit svazek
Ga iont˚u o urychlovac´ım napeˇt´ı 30 keV, ktery´ zp˚usoboval na povrchu vzorku poruchova´ mı´sta,
ktera´ byla pote´ vyuzˇita jako nukleacˇn´ı centra. Tato poruchova´ mı´sta byla ve tvaru krouzˇk˚u se
dveˇma hodnotama pr˚umeˇr˚u: 20 a 40 nm a r˚uznou vzda´lenost´ı mezi sebou (a = 40, 60, 100, 150,
200, 400, 800 a 1200 nm). Pro zaj´ımavost byly vytvorˇeny jesˇteˇ dalˇs´ı motivy a to ve tvaru cˇar
(sˇiroky´ch 40 a 60 nm), kruh˚u (o pr˚umeˇru 60 nm) nebo podobny´ch tvar˚u (cˇtverce, obdeln´ıky,
cˇa´rky) s efektivn´ı hloubkou 0,2 azˇ 2 nm. Efektivn´ı hloubka je urcˇova´na z rychlosti odprasˇova´n´ı
materia´lu (v nasˇem prˇ´ıpadeˇ krˇemı´ku) v mı´steˇ odprasˇova´n´ı iontovy´m svazkem. Dalˇs´ım d˚ulezˇity´m
parametrem je tzv. hustota iont˚u ve svazku, ktere´ dopadnou za urcˇity´ cˇas na plochu vzorku.
Podle toho je urcˇena efektivn´ı hloubka. Tato data jsou nastavitelna´ v softwaru, ktery´ je soucˇa´st´ı
FIB.
Pro prˇ´ıpad hlavn´ıch krouzˇk˚u, ktere´ meˇly hloubku 2 nm, byl pouzˇit svazek s hustotou 70
iont˚u/nm2. Linie meˇly hloubku 0,5 nm (18 iont˚u/nm2) a 1 nm (35 iont˚u/nm2) a kruhy 2 nm (7
iont˚u/nm2).
Kazˇdy´ vzorek byl pro snadneˇjˇs´ı orientaci na neˇm rozdeˇlen pomoc´ı hlavn´ıho krˇ´ızˇe na cˇtyrˇi
cˇa´sti, ktere´ da´le obsahovaly po jednom nebo dvou vedlejˇs´ıch krˇ´ızˇ˚u (obr. 3.6 (a)). Kazˇdy´ kvadrant
u teˇchto vedlejˇs´ıch krˇ´ızˇ˚u jizˇ obsahoval vytvorˇenou mrˇ´ızˇku (obr. 3.6 (b)). Oba tyto obra´zky jsou
z´ıska´ny pomoc´ı techniky SEM.
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Obra´zek 3.6: Rozvrzˇen´ı hlavn´ıho krˇ´ızˇe (a) a mrˇ´ızˇky FIBu ve vedlejˇs´ım krˇ´ızˇi (b).
Kazˇdy´ vzorek se strukturou FIB, na ktery´ se deponovalo, byl v prvn´ım prˇ´ıpadeˇ promeˇrˇen
jesˇteˇ prˇed vlozˇen´ım do vakuove´ aparatury metodou AFM. Pomoc´ı te´to metody jsme zjistili, zˇe
na vzorku nejsou prohlubneˇ, ale vy´stupky, ktere´ dosahovaly vy´sˇky azˇ 1 nm. To lze vysveˇtlit
pomoc´ı neˇkolika zp˚usob˚u:
• jak bylo zmı´neˇno jizˇ drˇ´ıve, docha´z´ı k vyra´zˇen´ı atomu˚ krˇemı´ku z jejich krystalicky´ch poloh
ionty gallia, cˇ´ımzˇ se oblast sta´va´ amorfn´ı (amorfn´ı krˇemı´k ma´ veˇtsˇ´ı objem nezˇ krystalicky´),
• da´le po kontaktu svazku se vzorkem docha´z´ı k implantaci jeho iont˚u do vzorku, cˇ´ımzˇ take´
cˇa´stecˇneˇ roste objem oblasti, acˇkoliv docha´z´ı k odprasˇova´n´ı kysl´ıku a krˇemı´ku,
• prˇi vyra´zˇen´ı atomu˚ krˇemı´ku z jejich pozic docha´z´ı k jejich promı´cha´n´ı s vrstvou SiO2, cˇ´ım
se mu˚zˇou dostat na povrch, kde dojde k jejich oxidaci, vzr˚ustu objemu a tak i zaplneˇn´ı
kra´teru,
• poprˇ´ıpadeˇ docha´z´ı k opeˇtovne´ redepozici jizˇ odpra´sˇeny´ch cˇa´stic na vzorek,
• v posledn´ım prˇ´ıpadeˇ mu˚zˇe docha´zet k implantaci na´boje na defekty, cozˇ mu˚zˇe mı´t vliv na
meˇrˇen´ı AFM. Hrot se nab´ıj´ı, cˇ´ımzˇ k celkove´ s´ıle p˚usob´ıc´ı na hrot prˇisp´ıva´ s´ıla elektrostat-
icka´, ktera´ na´m pote´ zobraz´ı vy´stupky, anizˇ by na vzorku neˇjake´ byly.
Ovsˇem v prˇ´ıpadeˇ vzork˚u pouze se strukturou FIB nebyla provedena zˇa´dna´ meˇrˇen´ı pomoc´ı
SEM, protozˇe paprsek rastruj´ıc´ı po povrchu tento povrch znehodnocuje a nebyla by pote´ mozˇnost
jizˇ dalˇs´ıho pouzˇit´ı.
3.3.5. Vliv zˇ´ıha´n´ı na strukturu mrˇ´ızˇky FIBu
V nasˇem prˇ´ıpadeˇ byl pozorova´n dalˇs´ı vliv na vy´slednou strukturu (body) podle toho, jake´ho
pr˚umeˇru meˇly by´t. Acˇkoliv hloubka byla pro oba pr˚umeˇry stejna´ - 2 nm (70 iont˚u/nm2), vznikle´
kra´tery byly mı´rneˇ odliˇsne´. Pro pr˚umeˇr 20 nm vznikl na povrchu vy´stupek vysoky´ kolem 1 nm
s mı´rny´m propadem (obr. 3.7 (a)), pro druhy´ pr˚umeˇr, 40 nm, vznikl vulka´n sice nizˇsˇ´ı, kolem 0,6
nm, ale s veˇtsˇ´ı hloubkou (obr. 3.7 (b)). Odliˇsna´ hloubka mu˚zˇe by´t zp˚usobena vlivem velikosti
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Obra´zek 3.7: AFM 3D zna´zorneˇn´ı struktur vytvorˇeny´ch FIBem pro vzda´lenost mezi vy´stupky a
= 400 nm a pr˚umeˇr (a) 20 nm a (b) 40nm.
hrotu, ktera´ je 10 nm. Ten tedy nen´ı podstatneˇ mensˇ´ı nezˇ pr˚umeˇr d´ıry (20 nm) a proto je jej´ı
profil zobrazen meˇlcˇ´ı nezˇ ve skutecˇnosti je.
Da´le byl vzorek s touto strukturou vyzˇ´ıha´n prˇes noc (15 – 18 h) na teploteˇ 550 ◦C a opeˇtovneˇ
promeˇrˇen pomoc´ı AFM metody (obr. 3.8 (a) a (b)).
Obra´zek 3.8: Uka´zka AFM 3D struktury po vyzˇ´ıha´n´ı na 550 ◦C pro vzda´lenost a = 400 nm a
pr˚umeˇr (a) 20 nm a (b) 40 nm.
Na´sledneˇ byla vznikla´ struktura porovna´na se strukturou bez zˇ´ıha´n´ı pro pr˚umeˇr 20 nm (viz
obr. 3.10) a 40 nm (viz obr. 3.11). Na obra´zku 3.9 jsou pro prˇ´ıklad zna´zorneˇny krˇivky, ktere´ byly
z´ıska´ny analy´zou nameˇrˇene´ho povrchu a pote´ zpr˚umeˇrova´ny. Mu˚zˇeme videˇt, zˇe toto pr˚umeˇrova´n´ı
te´meˇrˇ odstranˇuje vliv nerovnost´ı substra´tu.
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Obra´zek 3.9: Krˇivky z´ıskane´ z povrchu vzorku po zˇ´ıha´n´ı pro pr˚umeˇr bodu 40 nm.
Na obra´zc´ıch 3.10 a 3.11 mu˚zˇeme pozorovat, jak ovlivn´ı zˇ´ıha´n´ı na teploteˇ 550 ◦C strukturu
vyrobenou metodou FIB. Pozorujeme, zˇe vy´stupky vznikle´ p˚usoben´ım galliovy´ch iont˚u te´meˇrˇ
vymizely a dosˇlo k znacˇne´mu prohlouben´ı kra´ter˚u v obou prˇ´ıpadech. To si mu˚zˇeme vysveˇtlit
neˇkolika zp˚usoby:
• zˇ´ıha´n´ı prˇi te´to teploteˇ zp˚usobuje, zˇe se cˇa´stecˇneˇ amorfn´ı krˇemı´k prˇeusporˇa´da´va´ zpeˇt do
krystalicky´ch poloh (rekrystalizace)
• docha´z´ı k dekompozici (rozkladu) SiO2 a vyparˇuje se SiO
• odstraneˇn´ı implantovany´ch necˇistot z povrchu.
Obra´zek 3.10: Z´ıskane´ hodnoty z AFM a jejich porovna´n´ı pro pr˚umeˇr bodu 20 nm.
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Obra´zek 3.11: Z´ıskane´ hodnoty z AFM a jejich porovna´n´ı pro pr˚umeˇr bodu 40 nm.
Po tomto vyzˇ´ıha´n´ı kazˇde´ho vzorku dosˇlo k na´sledne´ depozici kobaltu. Jak bylo vy´sˇe zmı´neˇno,
poruchova´ mı´sta vytvorˇena metodou FIB byla da´le pouzˇ´ıva´na jako za´chytna´ a na´sledneˇ nukleacˇn´ı
centra pro deponovany´ kobalt (viz obr. 3.12).
Obra´zek 3.12: Uka´zka principu zachycen´ı a r˚ustu kobaltu na mı´stech upraveny´ch FIBem. Up-
raveno z [27].
3.3.6. Vliv depozicˇn´ıch podmı´nek na r˚ust Co na mrˇ´ızˇka´ch FIB
Pro depozici kobaltu na mrˇ´ızˇku byla pouzˇita efu´zn´ı cela popsa´na v kapitole 3.2.1. Depozice byla
prova´deˇna za zvy´sˇene´ teploty, ktera´ byla meˇrˇena pyrometrem. Pro nastaven´ı depozicˇn´ı cely bylo
zvoleno konstantn´ı napeˇt´ı o hodnoteˇ 850 V a tok iont˚u 30 nA.
Na u´vod te´to cˇa´sti kapitoly je potrˇeba zmı´nit, zˇe touto prac´ı navazuji jizˇ na prˇedchoz´ı vy´zkum,
proto ho kra´tce pop´ıˇsu.
V prvn´ım prˇ´ıpadeˇ z diplomove´ pra´ce K. Konˇa´kove´ [11] vyplynulo zjiˇsteˇn´ı, zˇe kobalt ulp´ıva´ a
da´le roste na vybrany´ch poruchovy´ch mı´stech vytvorˇeny´ch metodou FIB a elektronovou litografiı
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(EBL – Electron Beam Lithography). Da´le byl, po vyzˇ´ıha´n´ı vzorku, na neˇj nanesen kobalt (1, 2
a 3 nm) za depozicˇn´ı teploty 400 ◦C a sledova´n pr˚ubeˇh pokryt´ı poruchovy´ch mı´st. Pro depozici 1
nm byla obsazena jen neˇktera´ mı´sta mrˇ´ızˇky, pro depozici 2 nm byla obsazena jizˇ te´meˇrˇ vsˇechna
poruchova´ mı´sta a po depozici 3 nm kobaltu byla jizˇ obsazena vsˇechna mı´sta mrˇ´ızˇky a kobalt
tvorˇil sˇiroke´ cˇlenite´ ostr˚uvky (viz obr. 3.13), ktere´ se usazuj´ı na okraj´ıch jednotlivy´ch vulka´nk˚u.
Obra´zek 3.13: Zna´zorneˇn´ı AFM mrˇ´ızˇky s nadeponovany´ma (a) 3 nm kobaltu a (b) detail
ostr˚uvku.
V druhe´m prˇ´ıpadeˇ [27], ktery´ navazuje na prˇedchoz´ı, byl prˇida´n mezikrok, cozˇ znamenalo,
zˇe po zˇ´ıha´n´ı prˇes noc na teploteˇ 570 ◦C a depozici 1 nm kobaltu prˇi 400 ◦C, byl vzorek vyzˇ´ıha´n
po dobu 25 minut na teploteˇ 550 ◦C. Pote´ na´sledovala opeˇtovna´ depozice 1 nm kobaltu prˇi 400
◦C. Z vy´sledk˚u vyplynulo, zˇe kobaltove´ ostr˚uvky jsou jizˇ veˇtsˇ´ı a zat´ımco v prvn´ım prˇ´ıpadeˇ se
pouze zachyta´valy na okraj´ıch kra´ter˚u, v tomto prˇ´ıpadeˇ dosˇlo u kazˇde´ho kra´teru k jeho cele´mu
prˇekryt´ı jednolity´m ostr˚uvkem (viz obr. 3.14).
Obra´zek 3.14: Obra´zek ze SEM po depozici kobaltu zna´zornˇuj´ıc´ı jizˇ cele prˇekryta vsˇechna poru-
chova´ mı´sta.
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Ve trˇet´ım a zat´ım posledn´ım prˇ´ıpadeˇ, jsme opeˇt prˇidali dalˇs´ı mezikrok a sledovali vliv na
pokryt´ı mrˇ´ızˇky. Opeˇt po vyzˇ´ıha´n´ı na teploteˇ 550 ◦C prˇes noc dosˇlo k depozici 0,5 nm kobaltu
ovsˇem za teploty 550 ◦C. Pote´ se nadeponoval zby´vaj´ıc´ı 0,5 nm jizˇ prˇi 420 ◦C, vzorek se po
10 minut zˇ´ıhal na teploteˇ 550 ◦C a opeˇt nadeponovalo tentokra´te 4,5 nm kobaltu prˇi 420 ◦C.
Ocˇeka´valo se, podle prˇedchoz´ıch vy´zkumu˚, zˇe poruchova´ mı´sta budou cele prˇekryta a vy´sledne´
ostr˚uvky budou prˇiblizˇneˇ stejne´ vy´sˇky. Ovsˇem po promeˇrˇen´ı vzork˚u pomoc´ı metody AFM se
na´m tato teorie nepotvrdila. Ostr˚uvky kobaltu se sice nacha´zely na poruchovy´ch mı´stech, ovsˇem
dosahuj´ı r˚uzny´ch na sobeˇ neza´visly´ch vy´sˇek (viz obr. 3.15).
Obra´zek 3.15: AFM obra´zky, kde vid´ıme, jak kobaltove´ ostr˚uvky rostly neza´visle na sobeˇ na
poruchovy´ch mı´stech o pr˚umeˇru 40 nm. V prˇ´ıpadeˇ (a) pro vzda´lenost a = 1200 nm, (b) pro
vzda´lenost a = 800 nm.
Prˇedpokla´da´me, zˇe je to zp˚usobeno prvn´ı depozic´ı za teploty 550 ◦C. Podle toho, jak bylo
zjiˇsteˇno a popsa´no v literaturˇe [11], docha´z´ı u kobaltu po prˇekrocˇen´ı teploty 500 ◦C k jeho desor-
pci z povrchu. Ovsˇem bylo to meˇrˇeno pouze v prˇ´ıpadeˇ hladke´ho povrchu, tedy bez jeho ovlivneˇn´ı
metodou FIB a da´le se deponovalo jen v rozmez´ı teplot 400 – 450 ◦C. Tedy vycha´z´ıme z toho, zˇe
atomy kobaltu po dopadu na substra´t difunduj´ı po povrchu. V prˇ´ıpadeˇ nizˇsˇ´ı teploty by zkonden-
zovaly a utvorˇily za´rodek. Za vysˇsˇ´ı teploty po neˇjake´ dobeˇ difu´ze po povrchu z neˇho desorbuj´ı.
Ovsˇem to pro prˇ´ıpad neporusˇene´ho vzorku. V prˇ´ıpadeˇ vzorku, na ktere´m je prˇipravena mrˇ´ızˇka
FIBem, mu˚zˇe doj´ıt k tomu, zˇe atomy difunduj´ıc´ı po povrchu jesˇteˇ prˇed vyparˇen´ım z povrchu
naraz´ı na poruchove´ mı´sto na ktere´m jsou zachyceny a t´ım je jizˇ sn´ızˇena pravdeˇpodobnost
opeˇtovne´ desorpce. Prˇi velke´ rychlosti difu´ze je ale mensˇ´ı pravdeˇpodobnost tohoto umı´steˇn´ı
v defektu a nav´ıc take´ zcela na´hodna´. Po prˇerusˇen´ı depozice tak z˚usta´vaj´ı neˇktere´ kra´tery neob-
sazeny, zat´ımco jine´ maj´ı jizˇ neˇkolikaatomovy´ za´klad. Pote´ jizˇ je deponova´no za teploty 420 ◦C,
prˇi ktere´ prob´ıha´ prˇiblizˇneˇ stejnomeˇrny´ r˚ust kobaltovy´ch ostr˚uvk˚u. Zmeˇna je tedy v tom, zˇe
kazˇdy´ z teˇchto ostr˚uvk˚u ma´ jiny´ startovac´ı za´klad.
Take´ jsme si vsˇimli, zˇe kobalt nevyr˚ustal pouze na vytvorˇeny´ch poruchovy´ch mı´stech, ktere´
se nacha´zej´ı v protnut´ı s´ıteˇ (obr. 3.16), ale mimo tato centra (oznacˇeno cˇerveny´m kolecˇkem). To
mu˚zˇe by´t zp˚usobeno jizˇ zcela volnou difu´z´ı prˇes mı´sta modifikovana´ iontovy´m svazkem prˇi prvn´ı
depozici.
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Obra´zek 3.16: Zna´zorneˇn´ı pomocne´ s´ıteˇ pro vyznacˇen´ı spra´vny´ch poruchovy´ch mı´st pro pr˚umeˇr
40 nm a vyznacˇen´ı ostr˚uvk˚u kobaltu mimo vytvorˇene´ defekty pro prˇ´ıpad (a) vzda´lenosti a =
1200 nm a (b) vzda´lenost a = 800 nm.
Proto jsme se rozhodli vyhodnotit, jaky´ch vy´sˇek kobaltove´ ostr˚uvky dosahuj´ı. Vzali jsme
nejnizˇsˇ´ı dosazˇene´ a nejvysˇsˇ´ı dosazˇene´ vy´sˇky ostr˚uvk˚u, cˇ´ım byly tvorˇeny hranice maxima a minima
pro interval. Da´le byl tento interval rozdeˇlen na cˇtyrˇi cˇa´sti, jak je zna´zorneˇno na obra´zku 3.17. a
dosazˇena´ vy´sˇka kobaltovy´ch ostr˚uvk˚u byla do teˇchto interval˚u procentua´lneˇ rozdeˇlena. Je videˇt,
zˇe nejpravdeˇpodobneˇjˇs´ı vy´skyt vy´sˇky je v oblasti od −3 nm do 0 nm vcˇetneˇ, kde nula byla
polozˇena do u´rovneˇ povrchu substra´tu. Te´to vy´sˇky dosa´hlo prˇes 50% kobaltovy´ch ostr˚uvk˚u.
Druhy´ nejcˇasteˇjˇs´ı vy´skyt, kolem 30%, byl pro oblast od 0 nm do 3 nm a pro oblast vysˇsˇ´ı nezˇ 3
nm to bylo uzˇ jen 8%. T´ım je podporˇena teorie vy´sˇe zmı´neˇna´, zˇe jista´ mala´ cˇa´st ostr˚uvk˚u jizˇ
meˇla po depozici prˇi 550 ◦C urcˇity´ za´klad (kolem 10%).
Z tohoto zna´zorneˇn´ı je take´ da´le patrne´, zˇe s rostouc´ı vy´sˇkou kobaltove´ho ostr˚uvku vzr˚usta´
take´ pr˚umeˇr vznikle´ho kra´teru. Prˇedpokla´da´me, zˇe je to zp˚usobeno t´ım, zˇe kobalt reaguje se
substra´tem krˇemı´ku za vzniku silicid˚u (naprˇ.: Co2Si, CoSi nebo CoSi2) a jako vedlejˇs´ı produkt
vznika´ volny´ kysl´ık, ktery´ unika´ do okol´ı.
Obra´zek 3.17: Zna´zorneˇn´ı rozdeˇlen´ı dosazˇene´ vy´sˇky kobaltovy´ch ostr˚uvk˚u do cˇtyrˇ interval˚u.
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3.4. Ru˚st vrstev zˇeleza na SiO2 substra´tu
Dalˇs´ım zkoumany´m prvkem bylo zˇelezo. Jako substra´t byl pouzˇ´ıva´n krˇemı´k stejneˇ jako v prˇ´ıpadeˇ
kobaltu. Opeˇt bylo zˇelezo deponova´no na tenkou vrstvu SiO2, ktera´ vznikla prˇirozenou cestou
v atmosfe´rˇe na vzorku krˇemı´ku, ktery´ byl pouze prˇed depozic´ı vyzˇ´ıha´n prˇes noc prˇi teploteˇ 550
◦C. K analy´ze vzork˚u na´m poslouzˇily stejne´ metody jako v prˇ´ıpadeˇ kobaltu a to AFM, SEM a
XPS.
3.4.1. Vliv vzr˚ustaj´ıc´ı teploty na morfologii tenke´ vrstvy zˇeleza
Pro tento experiment jsme si prˇipravili cˇtyrˇi vzorky s r˚uzny´mi hodnotami tlousˇt’ky tenke´ vrstvy.
Tenka´ vrstva zˇeleza byla nadeponova´na za pokojove´ teploty na vyzˇ´ıhany´ vzorek se strukturou
SiO2/Si za konstantn´ıho napeˇt´ı 850 V a znacˇneˇ fluktuuj´ıc´ıho toku iont˚u, ktery´ byl zaznamena´n.
Pote´ jsme z neˇho urcˇili co nejprˇesneˇjˇs´ı tlousˇt’ku te´to vrstvy viz kapitola 3.2.2. Na´sledovala analy´za
metodou XPS, ktera´ na´m urcˇila prvn´ı hodnoty intenzity od jednotlivy´ch p´ık˚u v za´vislosti na
zˇ´ıhac´ım proudu (pro tento prˇ´ıpad nulovy´). Po analy´ze probeˇhlo zˇ´ıha´n´ı po dobu 3 minut pro prvn´ı
hodnotu proudu a na´sledovala opeˇtovna´ analy´za XPS. Takto jsme opakovali zˇ´ıha´n´ı v intervalu
0,26 A – 4,19 A. Po kazˇde´m zˇ´ıhac´ım procesu na´sledovala analy´za XPS. Takto zjiˇsteˇne´ hodnoty
jsme pote´ vynesli jako za´vislost zˇ´ıhac´ıho proudu na nameˇrˇene´ intenziteˇ p´ık˚u pomoc´ı XPS metody
(obr. 3.19). Da´le jsme si vynesli do grafu pr˚ubeˇh teploty meˇrˇene´ pyrometrem beˇhem jednoho
zˇ´ıhac´ıho cyklu (3 min.) v za´vislosti na proudu (obr. 3.18). Je zaj´ımave´, zˇe teplota pro nizˇsˇ´ı
proud ma´ pomalejˇs´ı na´r˚ust, zat´ımco pro veˇtsˇ´ı proud se teplotn´ı na´r˚ust zrychluje. Da´le vid´ıme,
jak teplota vzorku ze zacˇa´tku postupneˇ roste, cozˇ je zp˚usobeno t´ım, zˇe ze zacˇa´tku je teplo
odva´deˇno take´ na drzˇa´k vzorku, dokud se nedosa´hne mezi nima vza´jemne´ tepelne´ rovnova´hy.
Obra´zek 3.18: Pr˚ubeˇh teploty beˇhem jednoho zˇ´ıhac´ıho cyklu pro neˇktere´ hodnoty proudu.
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Obra´zek 3.19: ntenzita p´ık˚u v za´vislosti na zˇ´ıhac´ım proudu.
Z vy´sledk˚u na obra´zku 3.19 mu˚zˇeme sledovat pro prvn´ı dva grafy vliv zvysˇuj´ıc´ıho se proudu
(ktery´ je u´meˇrny´ teploteˇ) na cˇtyrˇi vrstvy r˚uzne´ tlousˇt’ky (v prˇ´ıpadeˇ vrstvy 3,3 nm chyb´ı oxidova´
vrstva, proto maj´ı v grafu zna´zornˇuj´ıc´ı intenzitu cˇa´stecˇneˇ odliˇsny´ pr˚ubeˇh). Prˇipomenˇme, zˇe
depozice probeˇhla za pokojove´ teploty. Prˇedpokla´da´me (z vlastnost´ı podobny´ch kobaltu), zˇe se
za te´to teploty netvorˇ´ı ostr˚uvky, ale souvisla´ vrstva. Pozorujeme, zˇe pro prˇekrocˇen´ı urcˇite´ho
zˇ´ıhac´ıho proudu, v tomto prˇ´ıpadeˇ prˇiblizˇneˇ hodnoty 1A, se zacˇ´ına´ intenzita od vrstvy zˇeleza
zmensˇovat. Prˇedpokla´da´me, zˇe je to proto, zˇe po prˇekrocˇen´ı urcˇite´ teploty je pro atomy zˇeleza
energicky vy´hodneˇjˇs´ı seskupen´ı ve formeˇ mnoha ostr˚uvk˚u, ktere´ da´le za vzr˚ustaj´ıc´ıho proudu
(teploty) snizˇuj´ı sv˚uj pocˇet, protozˇe veˇtsˇ´ı ostr˚uvky na u´kor mensˇ´ıch rostou (atomy difunduj´ı po
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povrchu). Na potvrzen´ı nasˇ´ı teorie pozorujeme podobne´ zmeˇny i u intenzity kysl´ıku a hlavneˇ
krˇemı´ku, kde po prˇekrocˇen´ı zmı´neˇne´ho proudu zacˇ´ına´ jeho na´rust, ktery´ je zp˚usoben za´nikem
rovnomeˇrne´ vrstvy zˇeleza a t´ım jeho odkryt´ım. Na obra´zc´ıch je vyna´sˇena za´vislost proudu na
intenziteˇ, ovsˇem na´s hlavneˇ zaj´ımalo, jake´ hodnoty teplot odpov´ıdaj´ı jednotlivy´m proud˚um.
Teplota byla meˇrˇena pyrometrem, ktery´ zacˇ´ına´ spolehliveˇ meˇrˇit azˇ od hodnot kolem 550 ◦C, do
te´to hodnoty je zobrazena teplota azˇ s chybou 30 ◦C. Na obra´zku 3.20 jsou vyneseny jednotlive´
hodnoty teploty pro proud a v prˇ´ıpadeˇ prvn´ıho prˇibl´ızˇen´ı je mu˚zˇeme prolozˇit pomoc´ı linea´rn´ı
za´vislosti. Z pokus˚u o prˇesneˇjˇs´ı zachycen´ı teploty na´m sice vycha´zel cˇa´stecˇneˇ jiny´ pr˚ubeˇh (ze
zacˇa´tku sp´ıˇse pomalejˇs´ı na´r˚ust, krˇivka meˇla podobu plytsˇ´ı paraboly, prˇiblizˇneˇ kolem teploty 400
◦C dosˇlo k otocˇen´ı krˇivky a rychle´mu na´r˚ustu teploty a po tomto prˇetocˇen´ı jizˇ meˇla krˇivka tvar
sp´ıˇse logaritmicky´), ale pro jeho prˇesne´ zjiˇsteˇn´ı by bylo potrˇeba znacˇneˇ prˇesneˇjˇs´ıch meˇrˇ´ıc´ıch
zarˇ´ızen´ı.
Obra´zek 3.20: Graf prˇiblizˇne´ho pr˚ubeˇhu za´vislosti teploty na proudu.
3.4.2. Depozice zˇeleza za zvy´sˇeny´ch teplot
Da´le jsme se zaby´vali depozic´ı tenke´ vrstvy zˇeleza za zvy´sˇeny´ch teplot. Konkre´tneˇ v prvn´ım
prˇ´ıpadeˇ sˇlo o depozici za stejny´ch podmı´nek jako prˇedesˇle, pouze substra´t byl zahrˇa´n na teplotu
400 ◦C po celou dobu naparˇova´n´ı. Na kazˇdy´ vzorek substra´tu SiO2/Si byla nadeponova´na vrstva
urcˇite´ tlousˇt’ky a pote´ zkouma´na pomoc´ı XPS. Ovsˇem z´ıskane´ vy´sledky byly znacˇneˇ na´hodne´
a neodpov´ıdaly prˇedpokla´dane´ teorii. Hlavn´ım d˚uvodem, ktery´ na´m zp˚usoboval tyto zmatene´
a na´hodne´ vy´sledky bylo, zˇe depozice prob´ıhaly za horsˇ´ıho tlaku, ktery´ se pohyboval kolem
hodnoty 9×10−7 Pa. T´ım docha´zelo k veˇtsˇ´ımu prˇ´ıstupu necˇistot, cˇ´ımzˇ se na´m znacˇneˇ sn´ızˇila
difu´ze atomu˚ po povrchu a tvorˇila se cˇa´stecˇneˇ souvisla´ vrstva. Po opraven´ı titanove´ sublimacˇn´ı
vy´veˇvy jsme z´ıskali opeˇt vhodny´ tlak a to 1×10−7 Pa. Dalˇs´ı prˇeka´zˇka, ktera´ nastala bylo, zˇe
docha´zelo k odlupova´n´ı a odpada´va´n´ı sˇupinek zˇeleza a na´sledne´mu vyzkratova´n´ı efu´zn´ı cely.
Pote´ musela by´t depozicˇn´ı komora otevrˇena a vycˇiˇsteˇna.
Jako nova´ teplota pro dalˇs´ı depozici byla zvolena hodnota 450 ◦C substra´tu SiO2/Si opeˇt
za stejny´ch podmı´nek. Dosˇlo pouze ke zmeˇneˇ tlaku v depozicˇn´ı komorˇe a to na hodnotu pohy-
buj´ıc´ı se kolem 1×10−7 Pa. Na kazˇdy´ vzorek byla nanesena vrstva urcˇite´ tlousˇt’ky a na´sledneˇ
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vyhodnocena. V prvn´ım prˇ´ıpadeˇ byla analyzova´na metodou XPS, na´sledneˇ promeˇrˇena pomoc´ı
AFM a naposledy prozkouma´na metodou SEM, ktera´ slouzˇila k ujiˇsteˇn´ı o skutecˇne´ strukturˇe
zjiˇsteˇne´ na AFM. Vy´sledky z´ıskane´ XPS metodou jsou zna´zorneˇny na obra´zku 3.21. Mu˚zˇeme
na nich pozorovat, jak se vyv´ıjela intenzita jednotlivy´ch pozorovany´ch prvk˚u (v nasˇem prˇ´ıpadeˇ
p´ıky zˇeleza 2p a 3p a p´ıky kysl´ıku 1s a krˇemı´ku 2p) v za´vislosti na nadeponovane´m mnozˇstv´ı
zˇeleza na vzorek. Jak se dalo prˇedpokla´dat, mnozˇstv´ı zˇeleza se bude zvysˇovat, jak u p´ıku Fe 2p,
tak i Fe 3p. Ovsˇem vsˇimneˇme si na´hle´ho sn´ızˇen´ı intenzity zˇeleza, ktere´ nasta´va´ po prˇekrocˇen´ı
hodnoty kolem 5 nm. Po tomto vy´razne´m sn´ızˇen´ı docha´z´ı opeˇt k jeho postupne´mu na´r˚ustu.
K podobne´mu pr˚ubeˇhu, i kdyzˇ inverzn´ımu, docha´z´ı i v prˇ´ıpadeˇ intenzity kysl´ıku (viz obr. 3.21).
Da´le byla zna´zorneˇna take´ intenzita od substra´tu (krˇemı´ku), ovsˇem jako pod´ıl z´ıskane´ho signa´lu
zˇeleza ku signa´lu od substra´tu. I zde mu˚zˇeme pozorovat postupny´ r˚ust zˇeleza, pote´ jeho na´hle´
sn´ızˇen´ı a zvy´sˇen´ı signa´lu krˇemı´ku a na´sledneˇ opeˇtovny´ r˚ust (viz obr. 3.22)
Da´le bylo zjiˇsteˇno (z vy´sledk˚u zna´zorneˇny´ch n´ızˇe), zˇe nejvhodneˇjˇs´ı podmı´nky pro r˚ust ostr˚u-
vk˚u zˇeleza je n´ızky´ obsah uhl´ıku a velke´ mnozˇstv´ı kysl´ıku odpov´ıdaj´ıc´ı neporusˇene´ vrstveˇ oxidu
krˇemicˇite´ho. Prˇi n´ızke´m obsahu kysl´ıku naopak docha´z´ı sp´ıˇse k r˚ustu vrstvy a mozˇne´mu vzniku
silicid˚u (pomoc´ı metody XPS nebyla zaznamena´na zˇa´dna´ zmeˇna tvaru nebo polohy p´ıku zˇeleza
2p3/2.
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Obra´zek 3.21: Zna´zorneˇn´ı intenzity zkoumany´ch prvk˚u (a) Fe 2p3/2 , (b) Fe 3p , (c) O 1s
v za´vislosti na r˚ustu vrstvy zˇeleza.
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Obra´zek 3.22: Za´vislost pomeˇru intenzity zˇeleza ku intenziteˇ krˇemı´ku v za´vislosti na mnozˇstv´ı
nadeponovane´ho zˇeleza.
Obra´zek 3.23: Srovna´n´ı intenzity uhl´ıku a kysl´ıku ve vrstveˇ pro jednotlive´ vzorky.
Tlousˇt’ka vrstvy Tlousˇt’ka vrstvy Rel. mnozˇstv´ı Rel. mnozˇstv´ı
Fe [nm] SiO2 [nm] kysl´ıku uhl´ıku
0,8 1,246 2,139 0,049
1,7 0,952 1,810 0,005
3,1 0,298 0,767 0,117
5,1 0,393 1,140 0,061
8,3 1,552 2,565 0,064
9,2 0,975 1,729 0,101
Tabulka 3.1: Srovna´n´ı pro jednotlive´ tlousˇt’ky zˇeleza.
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Pro z´ıska´n´ı dalˇs´ıch na´zorny´ch vy´sledk˚u jsme tyto vrstvy na´sledneˇ prozkoumali pomoc´ı metody
AFM a SEM. Na obra´zc´ıch 3.24 jsou zobrazeny cˇtyrˇi tlousˇt’ky vrstvy zˇeleza, pro ktere´ jsou videˇt
shodne´ vy´sledky se srovna´n´ım s grafem na obra´zku 3.23 (pro lepsˇ´ı na´zornost bylo provedeno
zlogaritmova´n´ı vy´sledk˚u). Jak jizˇ bylo vy´sˇe zmı´neˇno, prˇi veˇtsˇ´ım mnozˇstv´ı kysl´ıku a n´ızke´m
uhl´ıku vznikaj´ı na substra´tu ostr˚uvky. Pro prˇ´ıpad tlousˇt’ky 8,3 nm zˇeleza jsou podmı´nky pro
jejich vznik velmi dobre´ (vznikaj´ı jednotlive´ ostr˚uvky), pro prˇ´ıpad 1,7 nm jsou sta´le dostacˇuj´ıc´ı,
acˇkoliv jizˇ docha´z´ı k jejich mı´rne´mu spojova´n´ı, zat´ımco v prˇ´ıpadeˇ 5,1 nm Fe docha´z´ı jizˇ k jejich
sle´va´n´ı ve velke´ ostr˚uvky, ktere´ se zacˇ´ınaj´ı propojovat. Pro tlousˇt’ku 3,1 nm Fe, pro kterou vid´ıme
na obra´zku 3.23 velmi n´ızke´ mnozˇstv´ı kysl´ıku, docha´z´ı jizˇ k vy´razne´mu spojova´n´ı jednotlivy´ch
ostr˚uvk˚u. Pro porovna´n´ı, (viz obr. 3.26), je uka´za´na vrstva zˇeleza bez oxidu, kde docha´z´ı k tvorbeˇ
vrstvy a nevznikaj´ı ostr˚uvky.
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Obra´zek 3.24: AFM obra´zky – (a) SiO2/Si + 1,7 nm Fe, (b) SiO2/Si + 3,1 nm Fe, (c) SiO2/Si
+ 5,1 nm Fe, (d) SiO2/Si + 8,3 nm Fe.
Na vzorku s 8,3 nm zˇeleza (viz obr. 3.24 (d)) prˇedpokla´da´me atoma´rn´ı roviny (schody vznikle´
zˇ´ıha´n´ım, na ktery´ch se vznikaj´ıc´ı ostr˚uvky zachycuj´ı), protozˇe usporˇa´da´n´ı dany´ch ostr˚uvk˚u nen´ı
nahodile´, ale jsou v jednotlivy´ch lini´ıch. Pro jejich zjiˇsteˇn´ı byla provedena z tohoto obra´zku
Fourierova transformace (FFT) (viz obr. 3.25), ktera´ potvrdila periodicke´ vzda´lenosti jednotli-
vy´ch rˇad ostr˚uvk˚u. Atoma´rn´ı schody byly jizˇ drˇ´ıve pozorova´ny na vzorku s prˇipraveny´mi struk-
turami FIB po jeho zˇ´ıha´n´ı. Zde nejsou prˇ´ımo pozorovatelne´, protozˇe jejich vy´sˇka je v˚ucˇi vy´sˇce
ostr˚uvk˚u velmi mala´.
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Obra´zek 3.25: 2D FFT provedena´ z obra´zku 3.24 (d).
Obra´zek 3.26: AFM obra´zek – vrstva bez oxidu s 5,3 nm Fe.
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Obra´zek 3.27: SEM obra´zky – (a) SiO2/Si + 1,7 nm Fe, (b) SiO2/Si + 3,1 nm Fe, (c) SiO2/Si
+ 5,1 nm Fe, (d) vrstva bez oxidu + 5,3 nm Fe.
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3.5. Shrnut´ı
Pro nasˇe meˇrˇen´ı byla provedena kalibrace efu´zn´ıch cel s kobaltem a zˇelezem pomoc´ı piezokrys-
talu. U efu´zn´ı cely s kobaltem bylo zjiˇsteˇno, zˇe beˇhem depozice docha´zelo k naprasˇova´n´ı ma-
teria´lu, ve ktere´m byl kobalt umı´steˇn, a proto byla da´le pouzˇ´ıva´na kobaltova´ tycˇinka. V prˇ´ıpadeˇ
vy´zkumu kobaltu, ktery´ meˇl by´t deponova´n na oxidovy´ krˇemı´k upraveny´ metodou FIB, byly
z´ıska´ny vy´sledky pro vzhled struktury vzorku prˇed zˇ´ıha´n´ım, po zˇ´ıha´n´ı a na´sledneˇ po depozici
kobaltu. Prˇi srovna´n´ı vyzˇ´ıhane´ho a nevyzˇ´ıhane´ho substra´tu bylo zjiˇsteˇno ovlivneˇn´ı vzorku zˇ´ıhac´ı
teplotou. Pro prˇ´ıpad depozice kobaltu, ktera´ meˇla na´vaznost na prˇedesˇly´ vy´zkum, bylo zjiˇsteˇno,
jak ovlivn´ı vysoka´ teplota depozice (550 ◦C) ulpeˇn´ı kobaltovy´ch atomu˚ na mı´stech vytvorˇeny´ch
FIBem. Bylo pozorova´no jejich cˇa´stecˇne´ zachycen´ı v teˇchto mı´stech, cˇ´ımzˇ dosˇlo ke vzniku
neˇktery´ch vysˇsˇ´ıch za´rodk˚u, ktere´ pokracˇovaly v r˚ustu prˇi pokracˇuj´ıc´ı depozici. Proto docha´zelo
k nerovnomeˇrne´mu r˚ustu dalˇs´ıch kobaltovy´ch ostr˚uvk˚u.
V prˇ´ıpadeˇ depozice zˇeleza na oxidovy´ substra´t krˇemı´ku bez u´pravy docha´zelo k znacˇny´m
vy´kyv˚um proudu toku iont˚u, byla mozˇnost pouzˇ´ıt bud’ n´ızky´ nebo vysoky´ tok iont˚u, ktery´ byl
na´sledneˇ vybra´n pro dalˇs´ı depozici. Prvn´ı cˇa´st vy´zkumu se ty´kala ovlivneˇn´ı morfologie vrstvy
zˇeleza teplotou. Vzorky byly po stejny´ cˇasovy´ interval zˇ´ıha´ny a pote´ meˇrˇeny XPS metodou.
Z vy´sledk˚u bylo snadno zjistitelne´, kdy prˇiblizˇneˇ docha´z´ı k prˇemeˇneˇ vrstvy zˇeleza na ostr˚uvky.
Druha´ cˇa´st vy´zkumu se zaby´vala depozic´ı zˇeleza prˇi 450 ◦C na substra´t. Z vy´sledk˚u bylo vy-
pozorova´no, zˇe za vysˇsˇ´ıho mnozˇstv´ı oxidu v krˇemı´kove´ vrstveˇ a prˇi n´ızke´m znecˇiˇsteˇn´ı rostou
ostr˚uvky zˇeleza, zat´ımco na vrstveˇ bez oxidu roste zˇelezo ve formeˇ vrstvy a tvorˇ´ı se silicidy.
Na substra´tu ovsˇem, v nasˇem prˇ´ıpadeˇ, rostly hlavneˇ ostr˚uvky, ktere´ se propojovaly a meˇly ten-
denci ke vzniku vrstev. Lepsˇ´ıch podmı´nek pro spra´vny´ r˚ust jednotlivy´ch ostr˚uvk˚u by mohlo by´t
dosazˇeno zlepsˇen´ım stability cely (pro depozici), nebo zvy´sˇen´ım doby depozice (depozice pro
n´ızky´ proud toku iont˚u).
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4. Charakteristika povrchu vrstev a-C:H
z´ıskany´ch plasmovou depozic´ı metodami
AFM a XPS
4.1. U´vod
Jizˇ po neˇkolik desetilet´ı jsou fyzika´ln´ı a strukturn´ı vlastnosti amorfn´ıho uhl´ıku, nebo amorfn´ıho
uhl´ıku s prˇ´ımeˇs´ı vod´ıku, zna´me´ te´zˇ jako diamond-like carbon, neboli DLC, prˇedmeˇtem in-
tenzivn´ıch experimenta´ln´ıch a teoreticky´ch vy´zkumu˚. A to nejen pro sve´ unika´tn´ı vlastnosti,
pro ktere´ se nacha´z´ı uplatneˇn´ı v mnoha odveˇtv´ıch, jako naprˇ´ıklad v automobilove´m pr˚umyslu
(vysoka´ mechanicka´ tvrdost a n´ızky´ koeficient trˇen´ı – cˇa´sti motor˚u, hydraulicke´ cˇa´sti, d´ıly
vyzˇaduj´ıc´ı n´ızke´ trˇen´ı), stroj´ırenstv´ı (vysoka´ oteˇruvzdornost – vstrˇikovac´ı formy, textiln´ı stroje,
tiskarˇske´ stroje), le´karˇstv´ı (chemicka´ odolnost – implanta´ty, na´stroje), optice (opticka´ transpar-
entnost ve viditelne´m a infracˇervene´m spektru – lasery) nebo elektronice (ochranny´ a samomazny´
povlak pevny´ch disk˚u, izolacˇn´ı vrstva v mikroelektronice), ale take´ pro svou relativneˇ snadnou
dostupnost vy´roby [28]. Jako podkladovy´ substra´t pro studium je nejcˇasteˇji pouzˇ´ıva´n krˇemı´k,
na ktery´ je deponovana´ pozˇadovana´ vrstva DLC.
C´ılem nasˇ´ı pra´ce bylo vyrobit tenkou vrstvu amorfn´ıho uhl´ıku s prˇ´ımeˇs´ı vod´ıku (a-C:H) s defi-
novany´mi vlastnostmi pomoc´ı plasmove´ depozice (RF PECVD) zmeˇnou vy´konu, tlaku a pomeˇru
prˇ´ısunu H2/CH4. Pote´ jsme sledovali, jak ovlivn´ıme teˇmito zmeˇnami tlousˇt’ku a drsnost vrstev a
mnozˇstv´ı obsazˇene´ sp3 vazby ve vrstva´ch. Optima´ln´ı hledana´ kombinace byla co nejtencˇ´ı vrstva
s co nejvysˇsˇ´ım pod´ılem sp3 vazeb (nad 60%). V prvn´ım prˇ´ıpadeˇ byl metodou AFM promeˇrˇen
povrch dane´ vrstvy – jeho drsnost, tlousˇt’ka a morfologie a da´le byla vrstva vyhodnocova´na XPS
analy´zou, prˇi ktere´ byl pro kazˇdy´ vzorek nameˇrˇen C 1s p´ık a Augerova se´rie C KLL. Z p´ıku
C 1s, prˇi jehozˇ rozkladu z´ıska´me dva r˚uzne´ prˇ´ıspeˇvky, a to sp2 (284,4 ± 0,2eV) a sp3 (285,2
± 0,2eV), cozˇ jsou charakteristicke´ orbitaly hybridizovany´ch uhl´ıkovy´ch atomu˚, tak vypocˇteme
relativn´ı mnozˇstv´ı teˇchto vazeb vza´jemny´m porovna´n´ım ploch obou p´ık˚u. Tyto vy´sledky byly
srovna´ny s analy´zou Augerova C KLL spektra, kde relativn´ı mnozˇstv´ı sp3 vazby z´ıska´me z prvn´ı
derivace nameˇrˇene´ho C KLL spektra nalezen´ım hodnoty D, ktera´ se z´ıska´ jako rozd´ıl vazebne´
energie mezi maximem a minimem prvn´ı derivace. Acˇkoliv obeˇ tyto metody poskytuj´ı stejneˇ
kvalitativn´ı vy´sledky, tak z Augerova C KLL spektra vyplynulo, zˇe obsah jeho sp3 vazeb je
systematicky vysˇsˇ´ı nezˇ v C 1s p´ıku, a proto byla hleda´na jejich vza´jemna´ za´vislost.
Du˚vod, procˇ byl vybra´n zrovna tento typ DLC vrstvy (a-C:H) ke zkouma´n´ı byl, zˇe prˇ´ıtomnost
vod´ıku znacˇneˇ snizˇuje trˇen´ı a tud´ızˇ i opotrˇeben´ı materia´lu, cozˇ cˇin´ı tyto vrstvy atraktivn´ı a
zˇa´dane´ pro aplikace, jako jsou ochranne´ vrstvy pro magneticke´ pameˇt’ove´ syste´my, nebo pro
le´karˇske´ zarˇ´ızen´ı jako jsou implanta´ty a invazivn´ı sondy.
Tato pra´ce vznikla na me´ sˇestimeˇs´ıcˇn´ı sta´zˇi na U´stavu elektronicke´ho inzˇeny´rstv´ı na Astonske´
universiteˇ v Birminghamu UK pod veden´ım prof. J. Sullivana a za vy´razne´ pomoci B. Shi, Ph.D.
Na projektu jsem spolupracovala s Bc. M. Rudolfem, ktery´ meˇl za u´kol depozici vrstev a jejich
analy´zu pomoc´ı NanoIndentoru.
4.2. Teorie DLC vrstvy
Diamond like carbon je metastabiln´ı forma amorfn´ıho uhl´ıku s vy´znamny´m pod´ılem sp3 vazby.
Uhl´ık mu˚zˇe existovat v mnoha forma´ch – amorfn´ı, sklovity´ nebo krystalicky´, a to proto, zˇe mu˚zˇe
existovat kromeˇ za´kladn´ıho stavu take´ ve stavech hybridn´ıch.
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Za´kladn´ı stav uhl´ıku je s2p2. V te´to formeˇ ale vystupuje pouze v nemnoha sloucˇenina´ch, naprˇ.
v oxidu uhelnate´m. Uhl´ık se ovsˇem take´ mu˚zˇe nacha´zet v tzv. hybridn´ıch stavech, cozˇ jsou sp,
sp2 a sp3. Stavba molekul a prˇ´ıtomnost ciz´ıch atomu˚ se vy´znamneˇ pod´ıl´ı na jejich fyzika´ln´ıch
vlastnostech. Prvn´ı excitovany´ stav uhl´ıku je sp3 (jako v diamantu), kde uhl´ık je cˇtyrˇvazna´
molekula, tvar tetraedru, jako naprˇ. v metanu. Zde ma´ uhl´ık cˇtyrˇi valencˇn´ı elektrony, ktere´ jsou
propojeny se svy´mi sousedy silnou σ vazbou. Mimo to (sp2) mohou tvorˇit jeho elektrony trˇi
sigma vazby, ktere´ lezˇ´ı v jedne´ rovineˇ a jeden nehybridn´ı orbital s u´cˇast´ı na vazbeˇ na´sobne´,
ktery´ je kolmy´ na tuto rovinu a tvorˇ´ı s jedn´ım se sousedn´ıch atomu˚ slabou vazbu pi. Jsou-li
nehybridn´ı dva p´ı orbitaly, vytvorˇ´ı trojnou vazbu (viz obr. 4.1) [29].
Obra´zek 4.1: Hybridizacˇn´ı vazby sp3, sp2 and sp1.
Atom uhl´ıku tedy mu˚zˇe mı´t usporˇa´da´n´ı sp trojna´ vazba, sp2 dvojna´ vazba a sp3 jednoducha´
vazba, kde sp2 (cˇisty´ grafit) a sp3 (cˇisty´ diamant) jsou prˇ´ırodn´ı krystalicke´ fa´ze uhl´ıku, ovsˇem
d´ıky jine´ hybridizaci s diametra´lneˇ rozlicˇny´mi vlastnostmi. To mu˚zˇeme nejle´pe demonstrovat na
diamantu a grafitu. Diamant s pouze sp3 vazbami je transparentn´ı materia´l s nejveˇtsˇ´ı: tvrdost´ı
a Youngovy´m modulem. Je velmi dobry´ izolant a je chemicky inertn´ı. Dalˇs´ı extre´mn´ı vlast-
nosti diamantu, jako naprˇ´ıklad velka´ tepelna´ vodivost prˇi pokojove´ teploteˇ, neˇkolikana´sobneˇ
prˇevysˇuj´ıc´ı vodivost meˇdi (a dvacetina´sobneˇ vodivost krˇemı´ku), cozˇ rˇesˇ´ı proble´my s odvodem
tepla z elektronicky´ch soucˇa´stek. Da´le pak schopnost elektronicky´ch soucˇa´stek pracovat prˇi
vysoky´ch teplota´ch (elektronicke´ vlastnosti diamantovy´ch p-n diod jsou optima´ln´ı prˇi teplota´ch
neˇkolika set stupnˇ˚u celsia), prˇi vysoky´ch proudovy´ch hustota´ch, na vysoky´ch frekvenc´ıch, a to
i v chemicky agresivn´ım prostrˇed´ı [30]. Na druhou stranu grafit, obsahuj´ıc´ı pouze sp2 vazby, je
cˇerne´ barvy, velmi meˇkky´ a ma´ dobre´ tribologicke´ vlastnosti. Diamond like carbon, zkra´ceneˇ
DLC, je metastabiln´ı forma amorfn´ıho uhl´ıku, ktera´ obsahuje smeˇs teˇchto dvou fa´z´ı, ovsˇem sp3
stavy jsou v n´ı zastoupeny ve veˇtsˇ´ı mı´ˇre. DLC kombinuje dobre´ mechanicke´ a opticke´ vlast-
nosti diamantu s tribologicky´mi vlastnostmi grafitu. Nejveˇtsˇ´ı vy´hodou DLC je, jak jizˇ bylo drˇ´ıve
zmı´neˇno, jejich relativneˇ jednoducha´ produkce. Jejich vlastnosti mu˚zˇou by´t lehce ladeˇny a kon-
trolova´ny parametry plasmovy´ch proces˚u. Mohou by´t prˇipravova´ny mnoha r˚uzny´mi depozicˇn´ımi
technikami, prˇi ktery´ch z´ıskaj´ı pozˇadovane´ vlastnosti tenky´ch vrstev. Nejpopula´rneˇjˇs´ı labora-
torn´ı metodou depozice tenke´ DLC vrstvy je RF PECVD (Radio Frequency Plasma Enhanced
Chemical Vapour Deposition). Tato technika je take´ vhodna´ k vy´robeˇ a-C:H, protozˇe napoma´ha´
rovnomeˇrne´mu zacˇlenˇova´n´ı vod´ıku do vytva´rˇene´ vrstvy, ktera´ je deponovana´ z r˚uzny´ch zdroj˚u
plynu jako je naprˇ´ıklad CH4, C2H2, C2H4 nebo C6H6. Beˇhem te´to depozice a-C:H docha´z´ı
k mnoha proces˚um, kde vlastnosti vy´sledne´ vrstvy jsou silneˇ za´visle´ na generovane´m plasmatu,
jak je uka´za´no na obra´zku 4.2 [31].
V te´to pra´ci se budeme zaby´vat vlastnostmi povrchu DLC vrstvy vyrobene´ RF PECVD de-
pozic´ı v za´vislosti na mnozˇstv´ı sp3 stav˚u v n´ı obsazˇeny´ch. K jejich studiu byly pouzˇity metody
XPS a AFM. Byly hleda´ny optima´ln´ı podmı´nky depozice, pro ktere´ dane´ vrstvy dosahovaly
nejlepsˇ´ıch pozˇadovany´ch vy´sledk˚u.
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Obra´zek 4.2: Procesy r˚ustove´ho mechanismu a-C:H vrstvy.
4.3. Prˇ´ıprava a analy´za a-C:H vrstvy
4.3.1. Prˇ´ıprava a cˇiˇsteˇn´ı vzorku
Jako substra´t pro vzorky byl pouzˇit krˇemı´k s orientac´ı (100), ktery´ byl rˇeza´n diamantovy´m
hrotem na kousky 5 azˇ 10 mm dlouhe´ a 0,5 mm sˇiroke´. Pote´ byl kazˇdy´ vzorek prˇed depozic´ı ul-
trasonicky cˇiˇsteˇn v destilovane´ vodeˇ po dobu 6 minut, da´le ultrasonicky cˇiˇsteˇn v horke´m (60 ◦C)
roztoku Neutrocon po dobu 6 minut, porˇa´dneˇ opla´chnut v destilovane´ vodeˇ (nejme´neˇ desetkra´t)
a opeˇt ultrasonicky cˇiˇsteˇn v roztoku ethanolu po 6 minut a rˇa´dneˇ opla´chnut destilovanou vodou.
Vzorky takto vycˇiˇsteˇny byly ponecha´ny v roztoku ethanolu, odkud se vytahovaly teˇsneˇ prˇed
vlozˇen´ım do depozicˇn´ı komory, prˇed cˇ´ımzˇ jesˇteˇ dosˇlo k jejich zahrˇa´t´ı v ethanolu na 40 ◦C a pote´
osusˇen´ı proudem helia.
4.3.2. Depozice
K depozici a-C:H vrstvy pomoc´ı RF PECVD bylo pouzˇito v depozicˇn´ı komorˇe smeˇsi H2/CH4.
Deponovana´ vrstva vznikala za podmı´nek, prˇi nichzˇ se meˇnil vy´kon, tlak a pomeˇr plynne´ smeˇsi.
V tabulce 4.1 je uka´za´no, pro ktere´ hodnoty vrstva vznikala. Tyto hodnoty se meˇrˇily pro 4
pomeˇry smeˇsi H2:CH4 a to 5:15, 10:10, 15:5 a 18:2 (celkem 20 sccm), cˇ´ımzˇ jsme dostali 64
r˚uzny´ch vzork˚u, ktere´ jsme da´le testovali.
Vy´kon (W)
50 100 150 200
20 11 12 13 14
Tlak 50 21 22 23 24
(mTorr) 75 31 32 33 34
100 41 42 43 44
Tabulka 4.1: Tabulka parametr˚u vy´roby a popisu vzork˚u pouzˇ´ıvany´ch n´ızˇe.
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4.3.3. AFM studie povrchovy´ch vlastnost´ı
AFM metoda je hlavneˇ pouzˇ´ıva´na k mapova´n´ı povrchovy´ch vrstev a analy´ze drsnosti plochy.
Tlousˇt’ka, drsnost a morfologie a-C:H vrstvy byla meˇrˇena na AFM pomoc´ı ThermoMicroscopes
AutoProbe M5, pracova´no bylo v kontaktn´ım mo´du a rozliˇsen´ı nastaveno na 512×512 datovy´ch
bod˚u v obra´zku.
Na kazˇde´m vzorku k meˇrˇen´ı tlousˇt’ky vrstvy byla rastrova´na oblast 100×100 µm a pro z´ıska´n´ı
drsnosti byla rastrovac´ı oblast velika´ 30×30 µm. Meˇrˇena´ oblast pro drsnost byla vybra´na tak, aby
tam nebyly zˇa´dne´ velke´ prachove´ cˇa´stice nebo defekty, ktere´ by meˇly vliv na vy´slednou drsnost.
Pro kazˇdy´ vzorek byla tlousˇt’ka postupneˇ zmeˇrˇena na peˇti mı´stech rozhran´ı, drsnost na trˇech
mı´stech na vzorku a pro nalezen´ı odpov´ıdaj´ıc´ıho vy´sledku byl udeˇla´n z teˇchto hodnot pr˚umeˇr,
ktery´ uda´val nameˇrˇeny´ interval pro tlousˇt’ku a drsnost vrstvy. Tyto vy´sledky byly z´ıska´ny pomoc´ı
analyticke´ho programu ThermoMicroscopes SPMLab NT Sotfware (Version 5.01).
Obra´zek 4.3: Metodou AFM nameˇrˇeny´ typicky´ (3D) povrch a-C:H vrstvy pro pomeˇr H2/CH4
(a) 10:10 vyroben prˇi tlaku 50 mTorr a vy´konu 150 W a (b) 15 : 5 (100 mTorr, 150 W).
Obra´zek 4.4: Uka´zka typicke´ho prˇechodu mezi a-C:H vrstvou a substra´tem meˇrˇene´ho AFM (a)
vzorek 15 : 5 (50 mTorr, 200 W), (b) vzorek 18 : 2 (50 mTorr, 150 W).
Obra´zek 4.3 ukazuje typicke´, metodou AFM z´ıskane´, trojrozmeˇrne´ zobrazen´ı povrchu (mor-
fologii) a-C:H vrstvy prˇipravene´ plasmovou depozic´ı. Z´ıskane´ hodnoty pro tlousˇt’ku (uka´zka
typicke´ho rozhran´ı a-C:H vrstvy a substra´tu meˇrˇene´ho metodou AFM je na obra´zku 4.4) a
drsnost a-C:H vrstvy byly vyneseny do grafu, kde byl posle´ze sledova´n jejich pr˚ubeˇh v za´vislosti
na vy´robn´ıch podmı´nka´ch. Tyto za´vislosti jsou pro srovna´n´ı zna´zorneˇny cˇtyrˇmi grafy na obra´zku
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4.5 (pro tlousˇt’ku) a 4.6 (pro drsnost). Z´ıskane´ body pro jednotlive´ tlaky jsou pro lepsˇ´ı na´zornost
navza´jem propojeny.
Obra´zek 4.5: Za´vislost meˇrˇene´ tlousˇt’ky vrstvy a-C:H na vy´robn´ıch podmı´nka´ch.
Obra´zek 4.6: Krˇivky zna´zornˇuj´ıc´ı vy´voj drsnosti a-C:H vrstvy v za´vislosti na podmı´nka´ch vy´roby.
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Jak mu˚zˇeme videˇt na grafech tlousˇt’ky vrstvy, vzr˚ustaj´ıc´ı vy´kon (W) zp˚usobuje r˚ust tlousˇt’ky
vrstvy pro vsˇechny pomeˇry toku H2/CH4. Mu˚zˇeme si vsˇimnout, zˇe pro tlak 20 mTorr je te´meˇrˇ
ve vsˇech prˇ´ıpadech tlousˇt’ka vrstvy nejnizˇsˇ´ı, zat´ımco pro tlaky 50 a 100 mTorr jsou nameˇrˇene´
hodnoty velmi promeˇnne´. Pro tlak 75 mTorr dosahuje tlousˇt’ka vysˇsˇ´ıch hodnot, ktere´ nejsou jizˇ
vhodne´.
Z graf˚u drsnost´ı pro dane´ vrstvy pozorujeme neza´vislost na pomeˇru toku H2/CH4, vy´konu
nebo tlaku. Mu˚zˇeme pouze konstatovat, zˇe pr˚umeˇrna´ drsnost Ra vznikly´ch vrstev se pohybovala
v rozsahu od 1 do 6 nm. Z toho je videˇt, zˇe drsnost vrstev souvis´ı se samotnou metodou jejich
prˇ´ıpravy a je te´meˇrˇ neza´visla´ na zmeˇneˇny´ch parametrech.
4.3.4. XPS studie a-C:H
Vlastnosti DLC filmu jsou urcˇeny sp3 a sp2 mnozˇstv´ım. XPS technika mu˚zˇe meˇrˇit tento pomeˇr
pomoc´ı fitova´n´ı detekovane´ho uhl´ıkove´ho p´ıku nebo z derivace C KLL spektra, ale tato meˇrˇen´ı
jsou za´visla´ na parametrech, ktere´ jsou pouzˇity pro jejich z´ıska´n´ı.
Meˇrˇen´ı XPS metodou bylo pouzˇito k nalezen´ı chemicke´ho stavu prˇ´ıtomny´ch prvk˚u ve filmu a
hlavneˇ pro vy´pocˇet pomeˇru sp3/sp2 vazeb uhl´ıkovy´ch atomu˚. Cele´ meˇrˇen´ı byl pouzˇ´ıva´n monochro-
maticky´ zdroj Al Kα s energi´ı 1486,68 eV v Thermo Fisher ESCALAB 250 syste´mu. Za´kladn´ı
nastaven´ı bylo pro pr˚umeˇr stopy 500 µm, napeˇt´ı 15 kV, vy´kon 150 W prˇi emisn´ım proudu 0,1 mA,
pr˚uchoz´ı energii 20 eV a energiove´m rozliˇsen´ı p´ıku 0,6 eV FWHM (full width half maximum).
Za´kladn´ı pracovn´ı tlak v komorˇe cˇinil 5×10−8 Pa.
V prvn´ım prˇ´ıpadeˇ byl meˇrˇen C 1s p´ık spolecˇneˇ se zlatem a kysl´ıkem a v druhe´m prˇ´ıpadeˇ
bylo meˇrˇeno Augerovo spektrum (C KLL) ze vzork˚u s DLC vrstvou.
Pomoc´ı masky byl na vrstvu a-C:H pro vsˇechny vzorky nanesen tenky´ zlaty´ film, aby se
minimalizovaly posuny C 1s p´ıku prˇi XPS analy´ze. Z neˇho bylo z´ıska´no detailn´ı meˇrˇen´ı Au
4f p´ıku spolecˇneˇ s hledany´m C 1s a O 1s p´ıkem. P´ık zlata byl pouzˇit k spra´vne´mu urcˇen´ı
polohy C 1s p´ıku proto, zˇe poloha jeho p´ıku ma´ danou hodnotu (4f7/2 ma´ 84 eV). Typicka´
povrchova´ kontaminace pro vsˇechny analyzovane´ a-C:H vrstvy byla nalezena kolem 5 – 10%
atomove´ koncentrace kysl´ıku a 1 – 3% atomove´ koncentrace zlata (vyj´ımecˇneˇ do 10%). Z´ıskana´
spektra byla da´le analyzova´na a fitova´na v programu Avantage verze 3.19. Uka´zka za´kladn´ıho
prˇehledne´ho spektra uhl´ıkove´ vrstvy na Si substra´tu je na obra´zku 4.7.
Nalezena´ FWHM pro C 1s p´ık se pohybovala v rozmez´ı 1,3 – 1,5 eV. Krˇivka C 1s byla fitova´na
standardn´ım algoritmem, ktery´ byl pro vsˇechny vy´pocˇty stejny´. Tvar C 1s p´ıku byl hleda´n
pomoc´ı kombinace 30 - 40% Gaussovy a 60 - 70% Lorentzovy krˇivky. Pozad´ı bylo odstraneˇno
pomoc´ı Shirleyho metody v kazˇde´m fitu. Pro prˇ´ıspeˇvky sp2, sp3 byla FWHM zada´va´na v rozsahu
0,9 – 1,3 eV a pro C-O 2,5 V. Spektra byla fitova´na trˇemi komponenty, sp2 (284,4 ± 0,2 eV),
sp3 (285,2 ± 0,2 eV) a C-O (286, 65 ± 1,5 eV). Vazba sp2 je posunuta v˚ucˇi sp3 vazbeˇ o 0,7
V a to pravdeˇpodobneˇ kv˚uli mensˇ´ı de´lce vazby u sp2 v porovna´n´ı s de´lkou vazby sp3 [32].
V prvn´ım prˇ´ıpadeˇ byla pozornost zameˇrˇena na zjiˇsteˇn´ı prˇesne´ polohy C 1s p´ıku. Dı´ky nanesene´mu
zlate´mu filmu (spektrum bylo podle p´ıku Au 4f7/2/4f5/2 vzˇdy zafixova´no na prˇesne´ poloze), byly
odstraneˇny jeho druhotne´ posuny, a proto se dal zjistit relativneˇ prˇesny´ interval pro jeho polohu.
Typicka´ uka´zka fluktuace pro C 1s p´ık je na obra´zku 4.8.
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Obra´zek 4.7: Uka´zka sˇiroke´ho XPS spektra pro pomeˇr 18:2 (50 mTorr, 100 W) vrstvy.
Obra´zek 4.8: C 1s p´ık pro pomeˇr H2/CH4 – 5,6:14,4 a 18:2.
Takto byly promeˇrˇeny vzorky pro vsˇechny cˇtyrˇi pomeˇry H2/CH4, z cˇehozˇ vycha´zel konecˇny´
interval 284,69 ± 0,34 eV pro pohyb polohy C 1s p´ıku v prˇ´ıpadeˇ nasˇeho meˇrˇen´ı.
Da´le bylo provedeno fitova´n´ı kazˇde´ te´to krˇivky pro hodnoty vy´sˇe popsane´. Typicka´ uka´zka
fitovane´ho spektra je na obra´zku 4.9. Hodnoty z´ıskane´ fitova´n´ım C 1s p´ıku (bez zapocˇ´ıta´n´ı
ostatn´ıch prvk˚u) byly prˇepocˇ´ıta´ny na procentua´ln´ı mnozˇstv´ı sp3 vazby obsazˇene´ v a-C:H vrstveˇ
a na obra´zku 4.10 jsou zna´zorneˇny cˇtyrˇi grafy, kde jsou tyto hodnoty vyneseny v za´vislosti na
vy´robn´ıch podmı´nka´ch.
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Obra´zek 4.9: Fitovane´ spektrum C 1s pomoc´ı sp3, sp2 a C-O p´ık˚u, spolecˇneˇ s Shirleyho pozad´ım
z´ıskane´m prˇi vy´robn´ıch podmı´nka´ch (a) 20 mTorr a 200 W pro pomeˇr H2/CH4 – 18:2 a (b) 100
mTorr a 200 W pro pomeˇr H2/CH4 – 10:10.
Obra´zek 4.10: Procentua´ln´ı pomeˇr sp3 vazeb obsazˇeny´ch v a-C:H vrstveˇ vypocˇten z C 1s p´ıku.
Interval pro pohyb C 1s p´ıku byl zmı´neˇn jizˇ vy´sˇe, ovsˇem bylo pozorova´no, zˇe pro vzr˚ustaj´ıc´ı
mnozˇstv´ı prˇ´ıstupu CH4 plynu se p´ık C 1s cˇasteˇji vyskytoval ve vysˇsˇ´ıch vazebny´ch energi´ıch, cozˇ
by mohlo by´t zp˚usobeno vysˇsˇ´ı atoma´rn´ı hustotou. Cˇtyrˇi vy´sledne´ grafy zna´zornˇuj´ıc´ı vy´sledky
fitova´n´ı C 1s p´ıku byly da´le navza´jem porovna´va´ny. Povsˇimnout si mu˚zˇeme graf˚u pro pomeˇry
5,6:14,4 a 18:2 (H2/CH4), ktere´ maj´ı podobny´ pr˚ubeˇh, zat´ımco pr˚ubeˇh dalˇs´ıch dvou graf˚u je
znacˇneˇ na´hodny´. Za povsˇimnut´ı stoj´ı, zˇe v prˇ´ıpadeˇ nejveˇtsˇ´ıho toku CH2 plynu je pomeˇr sp3
vazeb oproti ocˇeka´va´n´ı znacˇneˇ n´ızky´ a krˇivky se velmi shoduj´ı. Z teˇchto vy´sledk˚u pozorujeme,
zˇe pro prˇ´ıpad pomeˇru 5,6:14,4 te´meˇrˇ nedojde k prˇekrocˇen´ı hranice 60% sp3 vazeb. V prˇ´ıpadeˇ
pomeˇru 15:5 a 18:2 se jizˇ nad touto hranic´ı nacha´z´ı neˇkolik hodnot (6-7), zat´ımco pro pomeˇr
10:10 se prˇes tuto hranici jizˇ dostala v´ıce nezˇ polovina (10 hodnot).
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4.3.5. AES studie a-C:H
V dalˇs´ım prˇ´ıpadeˇ byl promeˇrˇova´n Auger˚uv p´ık C KLL, ktery´ byl z´ıska´n z a-C:H vrstvy bez
prˇ´ıtomnosti zlata. Pote´ byla spektra analyzova´na v programu Avantage verze 3.19. Byla prove-
dena derivace teˇchto spekter, ktere´ byly na´sledneˇ vyhlazeny metodou Savinsky-Golay. Jak bylo
jizˇ vy´sˇe zmı´neˇno, hledana´ D hodnota se vypocˇte z maxima´ln´ı a minima´ln´ı hodnoty derivace
C KLL spektra. Interval pro D hodnotu je tvorˇen cˇisty´m diamantem a grafitem, prˇicˇemzˇ sˇ´ıˇrka
pro grafit – 100% sp2 (22,8 eV) je veˇtsˇ´ı nezˇ pro diamant – 100% sp3 (14,2 eV) [33]. V tomto
intervalu se pohybuje D hodnota pro a-C:H v za´vislosti na procentua´ln´ım pomeˇru sp3 a sp2
vazeb a z n´ı byla z´ıska´na pomoc´ı linea´rn´ı interpolace. Na obra´zku 4.11 vid´ıme prvn´ı derivaci
Augerova C KLL spektra pro a-C:H vrstvu. Takto byly provedeny prvn´ı derivace pro vsˇechny C
KLL spektra, z nich zjiˇsteˇny D hodnoty, ktere´ byly na´sledneˇ prˇevedeny na procentua´ln´ı mnozˇstv´ı
sp3 vazeb. Tyto zjiˇsteˇne´ hodnoty z C KLL spektra byly da´le porovna´ny s vy´sledky z fitova´n´ı
krˇivky C 1s a byl hleda´n vza´jemny´ vztah mezi nimi. Obra´zek 4.12 ukazuje graf, do ktere´ho
byly vyneseny takto z´ıskane´ hodnoty pro procentua´ln´ı mnozˇstv´ı sp3 vazeb obsazˇeny´ch v a-C:H
zkoumane´ vrstveˇ.
Obra´zek 4.11: Prvn´ı derivace C KLL spektra pro vrstvu a-C:H (pomeˇr H2:CH4 / 10:10 a 18:2).
Obra´zek 4.12: Hledana´ za´vislost mezi procentua´ln´ım mnozˇstv´ım sp3 vazby z´ıskane´m z C 1s p´ıku
a C KLL spektra.
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Je zaj´ımave´, zˇe prˇi srovna´n´ı hodnot pro pomeˇr sp3 vazeb ve vrstveˇ z´ıskany´ch z C 1s p´ıku a
C KLL spektra vycha´zely tyto hodnoty vzˇdy pro C KLL spektrum vysˇsˇ´ı nezˇ pro C 1s p´ık. Proto
byly tyto hodnoty vyneseny do grafu ve vza´jemne´ za´vislosti, a pote´ byly vy´sledne´ body prolozˇeny
hledanou krˇivkou. Nejlepsˇ´ı shody bylo dosazˇeno pro linea´rn´ı za´vislost ovsˇem se znacˇny´mi od-
chylkami. V tomto prˇ´ıpadeˇ ale mus´ıme bra´t v u´vahu chyby, ke ktery´m docha´z´ı jizˇ prˇi zpra-
cova´va´n´ı vy´sledk˚u a jejich na´sledne´m vyhodnocova´n´ı. Uved’me zde naprˇ´ıklad chyby vznikle´
vyhlazova´n´ım krˇivky po derivaci, prˇi zada´va´n´ı intervalovy´ch hodnot pro fitova´n´ı a na´sledne´m fi-
tova´n´ı, nebo sporne´ D hodnoty pro cˇisty´ diamant a grafit, jej´ızˇ hodnota se liˇs´ı meˇrˇen´ı od meˇrˇen´ı.
4.4. Shrnut´ı
Vlastnosti vrstvy mu˚zˇou by´t dobrˇe laditelne´ mnoha r˚uzny´mi parametry plasmove´ depozice. Na
jednu stranu na´m to da´va´ sˇirokou sˇka´lu mozˇnost´ı, jak dosa´hnout zˇa´dany´ch vlastnost´ı, ale na
druhou stranu se t´ım vy´zkum sta´va´ mnohem komplikovaneˇjˇs´ı a cˇasoveˇ na´rocˇneˇjˇs´ı. V te´to pra´ci
bylo uka´za´no, jak mohou by´t z´ıska´ny r˚uzne´ vlastnosti vrstvy amorfn´ıho uhl´ıku s prˇ´ımeˇs´ı vod´ıku
pouzˇit´ım r˚uzny´ch depozicˇn´ıch podmı´nek. Z meˇrˇeny´ch dat mu˚zˇeme videˇt, jak jsou fyzika´ln´ı vlast-
nosti promeˇnne´ beˇhem rozsahu pouzˇite´ho pomeˇru toku H2/CH4, vy´konu a tlaku. Po prvn´ım
prˇibl´ızˇen´ı a analy´ze dat byla z´ıska´na hruba´ prˇedstava o vlastnostech vrstvy. Vy´sledna´ kvalita
filmu byla dobra´, veˇtsˇ´ı proble´m prˇedstavovala analyticka´ cˇa´st projektu, kde hlavn´ım proble´mem
pro vsˇechny analyticke´ techniky byly cˇa´stice (prach) dopadaj´ıc´ı z prˇ´ıtomne´ atmosfe´ry a z plas-
move´ depozice. Tyto cˇa´stice byly d˚ulezˇite´ hlavneˇ prˇi AFM meˇrˇen´ı, protozˇe nen´ı mozˇnost, jak
s jistotou poznat, ktere´ velmi male´ cˇa´stice jsou vcˇleneˇny do povrchu jizˇ za jeho vzniku nebo
pouze lezˇ´ı na povrchu, kam dopadly po depozici, nebo za jeho analy´zy. Dalˇs´ım vlivem byl uhl´ık
z´ıskany´ z okol´ı, cˇ´ımzˇ docha´zelo ke kontaminaci vzorku prˇi prˇenosu k analy´ze XPS metodou. Pro
tento prˇ´ıpad ovsˇem pocˇ´ıta´me, zˇe ke kontaminaci uhl´ıkem docha´zelo u vsˇech vzork˚u stejneˇ. Po
celkove´m srovna´n´ı vy´sledk˚u na´m vycha´z´ı, zˇe pro dosazˇen´ı pozˇadovany´ch krite´ri´ı je nejvhodneˇjˇs´ı
smeˇs H2:CH4 v pomeˇru 10:10 pro tlaky 20 a 50 mTorr.
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Za´veˇr
Tato diplomova´ pra´ce byla cˇisteˇ experimenta´ln´ı a zaby´vala se studiem struktury a morfolo-
gie velmi tenky´ch vrstev. Byla zpracova´na ve formeˇ dvou projekt˚u. Prvn´ı se zaby´val studi´ı
vlivu depozicˇn´ıch podmı´nek na tvorbu tenky´ch vrstev kobaltu a zˇeleza rostouc´ı na substra´tu
krˇemı´ku s tenkou vrstvou oxidu krˇemicˇite´ho a probeˇhl na U´stavu fyzika´ln´ıho inzˇeny´rstv´ı v Brneˇ.
V prˇ´ıpadeˇ druhe´ho projektu byly zkouma´ny vrstvy DLC z´ıskane´ plasmovou depozic´ı pro r˚uzne´
vy´robn´ı parametry a jejich charakteristika pomoc´ı pomeˇru sp3 a sp2 vazeb. Tento projekt byl
proveden na Astonske´ univerziteˇ ve Velke´ Brita´nii.
Pro prˇ´ıpad studi´ı vrstev kobaltu a zˇeleza dosˇlo ke kalibraci efu´zn´ıch cel s teˇmato prvky pomoc´ı
rezonancˇn´ıho krystalu. Da´le byl vzorek, na ktery´ se deponoval kobalt, upraven pomoc´ı metody
FIB. Tento vzorek byl promeˇrˇen metodou AFM, vyzˇ´ıha´n na teploteˇ 550 ◦C a opeˇt promeˇrˇen.
Tyto vy´sledky byly pote´ srovna´ny a na´zorneˇ uka´za´n vliv zˇ´ıhac´ı teploty na tuto strukturu. Na
tento substra´t byl da´le deponova´n kobalt. Pokracˇovalo se v jizˇ zapocˇate´m vy´zkumu, ktery´ se
zaby´val r˚ustem kobaltu pro r˚uzne´ depozicˇn´ı podmı´nky. V nasˇem prˇ´ıpadeˇ (depozice za 550 ◦C,
vyzˇ´ıha´n´ı a opeˇtovna´ depozice za 420 ◦C) dosˇlo k r˚ust˚u ostr˚uvk˚u, ktere´ vsˇak nerostly rovnomeˇrneˇ,
ale dosahovaly r˚uzny´ch vy´sˇek (azˇ 10 nm).
V prˇ´ıpadeˇ depozice zˇeleza docha´zelo ke znacˇny´m vy´kyv˚um toku iont˚u, stabiln´ı hodnoty se
nacha´zely bud’ v n´ızky´ch hodnota´ch (kolem 0,5 µA) nebo vysoky´ch (kolem 5 – 7 µA) a proto byl
zvolen vysoky´ tok iont˚u pro dalˇs´ı depozice. Byly promeˇrˇeny cˇtyrˇi vrstvy zˇeleza (jedna byla bez
oxidu), na ktere´ se p˚usobilo vzr˚ustaj´ıc´ı teplotou po dobu 3 minut a na´sledneˇ byly metodou XPS
vyhodnoceny. Pomoc´ı n´ı se dalo na´zorneˇ uka´zat, kdy se vrstva promeˇnila v ostr˚uvky. Da´le byly
promeˇrˇeny r˚uzne´ tlousˇt’ky vrstvy zˇeleza nadeponova´ny za teploty 450 ◦C pomoc´ı metody XPS
a AFM. Z vy´sledk˚u vyplynulo, zˇe pro vznik ostr˚uvk˚u zˇeleza je potrˇeba vrstva SiO2 s vysoky´m
obsahem oxidu a n´ızky´m obsahem uhl´ıku. Souvisla´ vrstva zˇeleza (tvorˇil se jeho silicid) naopak
vznikala na substra´tu s velmi n´ızky´m obsahem oxidu a prˇi vysˇsˇ´ım znecˇiˇsteˇn´ı.
Druhy´ projekt, ktery´ se ty´kal a-C:H vrstev, zkoumal, jaky´ vliv maj´ı na vy´sledne´ vrstvy
zmeˇny vy´konu a tlaku a mnozˇstv´ı prˇ´ıtomne´ho pomeˇru H2:CH4 plynu prˇi plasmove´ depozici.
Byly hleda´ny podmı´nky pro vy´robu tenke´ vrstvy s vysoky´m obsahem sp3 vazeb a proto byly
pro jejich analy´zu pouzˇity AFM a XPS metody. Z vy´sledk˚u vyplynulo, zˇe drsnost teˇchto vrstev
je na vy´robn´ıch podmı´nky´ch neza´visla´ (pr˚umeˇrna´ drsnost se pohybovala kolem 1 azˇ 6 nm),
poneˇvadzˇ docha´zelo k jej´ı vy´razne´ fluktuaci ve vsˇech prˇ´ıpadech. Pro prˇ´ıpad tlousˇt’ky docha´zelo
k nejmensˇ´ımu r˚ustu pro nejnizˇsˇ´ı tlaky neza´visle na pomeˇru prˇ´ıtomny´ch plyn˚u, cozˇ se dalo
prˇedpokla´dat (tlousˇt’ka se pohybovala v rozmez´ı od 25 do 500 nm). Ovsˇem pro vy´sledny´ obsah sp3
vazeb jizˇ tento pomeˇr plyn˚u meˇl vy´znam. Vrstvy, ktere´ obsahovaly nejcˇasteˇji nejveˇtsˇ´ı mnozˇstv´ı
pozˇadovany´ch sp3 vazeb, vznikaly prˇi stejne´m pomeˇru prˇ´ıtomny´ho H2 a CH4 (pomeˇr 10:10). Prˇi
nizˇsˇ´ıch tlac´ıch (20 a 50 mTorr) pro tento pomeˇr docha´zelo k nejvhodneˇjˇs´ım podmı´nka´m pro r˚ust
pozˇadovany´ch vrstev.
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